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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposdb wytwarzania chlorowodorku estru alkilowego aminokwasu
o diugosci tancucha w czesci estrowej ponizej C6. Chlorowodorki estrow alkilowych aminokwasow znaj-
duja szerokie zastosowanie, m.in. jako sktadniki suplementéw diety dla ludzi i zwierzat, w syntezie pep-
tydow, stodzikéw, w produkcji tworzyw sztucznych, w chromatografii cieczowej, jako chiralne odczynniki,
w katalizie organicznej a takze jako substraty i potprodukty w syntezie srodkdw o dziataniu leczniczym,
w tym analogdéw znanych srodkow terapeutycznych i leczniczych tzw. prolekéw o zwiekszonej biodo-
stepnosci.

Znane sa sposoby otrzymywania chlorowodorkéw estréw alkilowych aminokwaséw polegajace
na estryfikacji aminokwaséw odpowiednim alkoholem, w obecnosci czynnika chlorujacego. Jako czyn-
nik chlorujacy stosowany jest gazowy chlorowodér, roztwor wodny kwasu chlorowodorowego (36%),
chlorek tionylu, trifosgen.

Estryfikacja aminokwaséw alkoholem prowadzaca do otrzymania chlorowodorkéw estrow amino-
kwasow moze by¢ przeprowadzana zaréwno przy uzyciu gazowego chlorowodoru, ale takze innych
czynnikoéw chlorujacych. Z artykutu autoréw B. White, J. Mallen, K. Arnold, w The Journal of Organic
Chemistry 54 (1989) 937-947 znany jest sposdb otrzymywania chlorowodorkow estrow metylowych
aminokwasow, takich jak izoleucyna, walina, seryna, tryptofan, w ktérym reakcje prowadzi sie przepusz-
czajac gazowy chlorowodor przez mieszanine aminokwasu i alkoholu w temperaturze 0-5°C. J.R. Ra-
chele, w The Journal of Organic Chemistry, 10 (1963) 2898-2898 opisat metode otrzymywania chloro-
wodorkéw estréow metylowych glicyny, L-metioniny, L-leucyny, L-tyrozyny w temperaturze pokojowe;
przez 18 godzin, z zastosowaniem 36% wodnego roztworu kwasu solnego i 2,2-dimetoksypropanu.
Chlorowodorki estrow L-lizyny, kwasu L-glutaminowego otrzymywane byly analogicznie, z ta roznica,
ze reakcje prowadzono w temperaturze wrzenia przez 2-5 godzin, a nastepnie 18 godzin w temperatu-
rze pokojowej, a jako rozpuszczalnik zastosowano mieszanine 2,2-dimetoksypropanu metanolu. Z ar-
tykutu w Tetrahedron 52 (1996) 225-232 znany jest takze sposob syntezy chlorowodorku estru etylo-
wego L-proliny z uzyciem gazowego chlorowodoru, ktéry przepuszczano przez mieszanine L-proliny
i etanolu w temperaturze wrzenia przez 1 godzine. Z artykutu C.L. Borders, D.M. Blech, K.D. McElvany,
w Journal of Chemical Education 61 (1984) 814—-815 znany jest sposéb otrzymywania chlorowodorkow
estrow etylowych aminokwaséw w wyniku reakcji aminokwasu (cysteiny, glicyny, izoleucyny, metioniny,
fenyloalaniny, seryny, tryptofanu, tyrozyny, waliny, lizyny, cystyny, kwasu glutaminowego, treoniny, hi-
stydyny, alaniny, argininy, proliny) z etanolem i gazowym chlorowodorem, otrzymanym poprzez dziata-
nie kwasem siarkowym(VI) na stezony kwas solny. Do otrzymywania estrow izopropylowych waliny,
izoleucyny, seryny, metioniny i tryptofanu zastosowano gazowy chlorowodor wytwarzany in situ w wy-
niku reakcji chlorku acetylu z izopropanolem [H. Frank, D. Bomboes, G. J. Nocholson, Chromatographia
12 (1979) 168-170].

Znane jest rowniez zastosowanie, jako czynnika chlorujacego, chlorku tionylu do otrzymywania
chlorowodorkow estrow izopropylowych i izobutylowych glicyny, kwasu L-glutaminowego, L-alaniny,
L-waliny oraz L-proliny. Reakcje prowadzi sie w temperaturze 0°C, a do oczyszczania stosuje sie mie-
szanine metanol/heksan [T. Trivedi, K. Rao, T. Singh, S.K. Mandail ChemSusChem 5 (2011) 604-608].
Chlorek tionylu zastosowano do otrzymania chlorowodorkow estrow etylowych L-proliny, prowadzac
reakcje w temperaturze 0°C przez 6 godzin [R. Aimansa, D. Guijarro, M. Yus, Tetrahedron: Asymmetry
18 (2007) 2828-2840]. Opisana zostata metoda otrzymywania chlorowodorkow estrow metylowych gli-
cyny, L-tryptofanu, L-alaniny, L-proliny, D- i L-fenyloalaniny oraz estrow etylowych D- i L-fenyloalaniny
z uzyciem trifosgenu. Reakcje prowadzono w temperaturze 55-60°C [A. Rivero, S. Heredia, A. Ochoa,
Synthetic Communications 31 (2001)2169-2175].

Z artykutu J. Li, Y. Sha w Molecules 13 (2008) 1111-1119 znany jest sposob otrzymywania chlo-
rowodorkéw estrow metylowych aminokwasow, takich jak: glicyna, alanina, leucyna, fenyloalanina, me-
tionina, tryptofan, lizyna, arginina, asparagina, cysteina, przy uzyciu chlorotrimetylosilanu (TMSCI).
Zgodnie z metodyka, TMSCI stosuje sie w ilosci 2 moli na 1 grupe karboksylowa aminokwasu i dodaje
do aminokwasu podczas mieszania. Nastepnie wprowadza sie metanol i uzyskana suspensje miesza
sie w temperaturze pokojowej przez 12-24 godziny, po czym oddestylowuje sie alkohol uzyskujac czy-
sty produkt. Metodyke zastosowano do otrzymywania wytacznie chlorowodorkéw estréw metylowych
aminokwasow.

Sposéb wytwarzania chlorowodorku estru alkilowego aminokwasu, wedtug wynalazku, o diugosci
tancucha w czesci estrowej ponizej C6, polegajacy na estryfikacji aminokwasow alkoholem w obecnosci
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czynnika chlorujacego, charakteryzuje sie tym, Ze stosuje sie chlorotrimetylosilan, jako katalizator i czyn-
nik wiazacy wode. Estryfikacje prowadzi sie w temperaturze od 25°C do 70°C w czasie od 4 godzin do
168 godzin. Chlorotrimetylosilan stosuje sie w stosunku molowym do aminokwasu wynoszacym od 2:1
do 6:1. Alkohol stosuje sie wilosci od 7,7 do 51,6 moli na 1 mol aminokwasu. Po zakohczeniu estryfikacji
lotne sktadniki — nadmiar uzytego alkoholu, nieprzereagowany TMSCI i powstajacy ubocznie eter alki-
lowotrimetylosililowy (TMSOR) oraz tlenek trimetylosililowy (TMS)20 — oddestylowuje sie w temperatu-
rze od 60°C do 90°C pod obnizonym cisnieniem. Tak otrzymany surowy produkt przemywa sie pierw-
szym rozpuszczalnikiem w celu oczyszczenia z nieprzereagowanego chlorotrimetylosilanu, oraz po-
wstajacego ubocznie hydroksytrimetylosilanu. Nastepnie rozpuszcza sie surowy produkt w drugim roz-
puszczalniku. Roztwdr saczy sie pod obnizonym cisnieniem w celu oddzielenia nierozpuszczonej pozo-
statosci, ktora stanowi nieprzereagowany aminokwas i/lub chlorowodorek nie zestryfikowanego amino-
kwasu. Z przesaczu oddestylowuje sie rozpuszczalnik, nastepnie z pozostatosci po destylacji ogrzewa-
jac w temperaturze 60°C, pod obnizonym cisnieniem, przez 12—48 godzin usuwa sie resztki rozpusz-
czalnika otrzymujac czysty chlorowodorek estru alkilowego aminokwasu.

Proces otrzymywania chlorowodorkéw estrow alkilowych aminokwaséw przebiega zgodnie z row-
naniem reakcji:

1 1 2
R OH TMSCI R~ OR

+ R OH —_— _
H,N 0 HN ¢ O

R"= CHa-, (CH3)2CH-, (CH3)2CHCH2-, CH3SCH2CH>-, CsHsCHa-

R? = CHa, -CH2CH3, -CH2CH2CH3, -CH(CH?3)2, -CH2CH2CH2CHB, -

CH2CH2CH2CH2CH2CHs

Jako aminokwas stosuje sie L-alanine lub, LD-alanine lub L-waline lub L-leucyne lub L-metionine
lub L-fenyloalanine.

Jako alkohol stosuje sie alkohol metylowy lub etylowy lub propylowy lub izopropylowy lub buty-
lowy lub heksylowi.

Jako pierwszy rozpuszczalnik stosuje sie eter dietylowy lub octan metylu lub octan etylu lub te-
trahydrofuran.

Jako drugi rozpuszczalnik stosuje sie chloroform lub chlorek metylenu.

Zaleta rozwigzania wedtug wynalazku jest to, ze uzyskuje sie chlorowodorki estrow alkilowych
(od metylowego do heksylowego) aminokwasow z wysoka wydajnoscia i o wysokiej czystosci, a oddzie-
lony nieprzereagowany aminokwas i chlorowodorek niezestryfikowanego aminokwasu, moga by¢ po-
nownie wykorzystane w reakcji estryfikacji. Dzieki uzyciu odpowiednich proporcji chlorotrimetylosilanu,
ktory petni role kwasnego katalizatora i jednoczesnie czynnika wiazacego wode nie ma koniecznosci
stosowania Scistych warunkéw bezwodnych.

Rozwigzanie jest przedstawione blizej w ponizszych przyktadach wykonania. Przyktady 1-3 do-
tycza wykorzystania L-alaniny, Przyktady 4-22 dotyczg wykorzystania L-waliny, Przyktady 23-28 doty-
czg wykorzystania L-leucyny, Przyktad 29 dotyczy wykorzystania L-metioniny, Przyktady 30-33 dotycza
wykorzystania L-fenyloalaniny. Zestawienie warunkow prowadzenia reakcji i otrzymanych wydajnosci
chlorowodorkow estréw alkilowych zestawiono w tabeli 1.

Przyktad 1

W kolbie okragtodennej o pojemnosci 100 ml, zaopatrzonej w mieszadto umieszcza sie 5,0862 g
(0,0571 mola) L-alaniny w 50 cm?® metanolu. Nastepnie wprowadza sie do kolby 14,6 cm?® (12,4067 g,
0,1142 mol) chlorotrimetylosilanu. Reakcje prowadzi sie przez 24 godziny w temperaturze 25°C po czym
mieszanine zateza w temperaturze 60°C na wyparce pod obnizonym cisnieniem, a nastepnie przemywa
eterem dietylowym. Nastepnie produkt rozpuszcza sie 20 cm?® chloroformu, saczy pod obnizonym ci-
S$nieniem w celu wydzielenia nieprzereagowanego aminokwasu. Przesacz zateza na wyparce rotacyjnej
w temperaturze 60°C pod obnizonym cisnieniem. Oczyszczony produkt suszy sie w suszarce proznio-
wej w temperaturze 60°C przez 24 godziny. Chlorowodorek estru metylowego L-alaniny otrzymuje
sie z wydajnoscig 89%. Temperatura topnienia wynosi 106,8°C, a skrecalno$¢ wtasciwa [a]o? = +5,545
(c=0,5% (m/v) w H20).

Widma 'H NMR i 3C NMR, FT-IR potwierdzaja strukture chlorowodorku estru metylowego
L-alaniny.
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H NMR (400 MHz, CDCl3) 5 w ppm: 8,66 (s, 3H); 4,30 (d, J = 6,8 Hz, 1H); 3,81 (s, 3H); 1,72 (d,
J=7,1Hz 3H).

13C NMR (100 MHz, CDCI3) § w ppm: 170,60; 53,25; 49,28; 15,97.

FT-IR: vmax (cienki film): 3495,21; 3440,87; 2987,80; 2705,59; 2620,85; 2495,75; 1741,15;
1621,98; 1583,32; 1492,83; 1456,70; 1445,92; 1396,21; 1382,15; 1332,53; 1240,62; 1220,24; 1185,97,
1140,26; 1110,02; 1010,11; 971,52; 901,03; 845,94; 755,32; 504,40 cm™";

Skrecalnos¢ whasciwa (H20) [a]p?® = +5,545

Temperatura topnienia Ty = 106,8°C

Przyktad 2

W kolbie o pojemnosci 100 ml, zaopatrzonej w mieszadto umieszcza sie 5,000 g (0,056 mola)
L-waliny. Nastepnie wkrapla sie powoli mieszanine 12,1550 g (14,2 cm?, 0,1118 mola) chlorotrimetylo-
silanu i 50 cm? alkoholu etylowego. Reakcje prowadzi sie przez 168 godzin w temperaturze 20°C, in-
tensywnie mieszajac. Nastepnie z uktadu reakcyjnego oddestylowuje sie etanol, produkt w postaci bia-
tego ciata statego przemywa trzykrotnie eterem dietylowym, a nastepnie rozpuszcza w chloroformie,
saczy pod obnizonym cisnieniem. Z przesaczu usuwa sie rozpuszczalnik, przez destylacje pod obnizo-
nym cisnieniem, a pozostato$¢ suszy w suszarce prozniowej w temperaturze 60°C przez 24 godziny.
Chlorowodorek estru etylowego L,D-alaniny otrzymuje sie z wydajnoscia 39%. Produkt posiada tem-
perature topnienia 89,5°C.

Widma 'H NMR i C NMR, FT-IR potwierdzaja strukture chlorowodorku estru etylowego
L,D-alaniny.

H NMR (400 MHz, CDCl3) 5 w ppm: 8,68 (s, 3H); 4,22-4,31 (g+q, 3H); 1,72 (d, J = 7,3 Hz, 3H);
1,30 (t, J = 7,1 Hz, 3H).

Temperatura topnienia Ty = 89,5°C

Przyktad 3

Do kolby okragtodennej, o pojemnosci 100 ml, zaopatrzonej w mieszadto magnetyczne wprowa-
dza sie 5,0270 g (0,0564 mola) L-alaniny i 25 cm?® propanolu. Intensywnie mieszajac wkrapla sie
12,3306 g (14,4 cm?®, 0,1135 mola) chlorotrimetylosilanu rozpuszczonego w 25 cm? propanolu. Reakcje
prowadzi sie przez 168 godzin w temperaturze pokojowej. Nastepnie oddestylowuje nadmiar propanolu
przy uzyciu wyparki rotacyjnej w temperaturze 60°C pod obnizonym cisnieniem. Produkt w postaci bia-
tego ciata statego przemywa dwukrotnie porcjami po 15 cm? bezwodnego eteru dietylowego. Nastepnie
produkt rozpuszcza sie w chloroformie w celu oczyszczenia z nieprzereagowanego aminokwasu, ktory
odsacza sie pod obnizonym cisnieniem. Z przesaczu oddestylowuje sie rozpuszczalnik pod obnizonym
cisnieniem (60°C, 10 mBar) i pozostato$¢ suszy w suszarce prozniowej w temperaturze 60°C przez 24
godziny. Wydajnos¢ chlorowodorku estru propylowego L-alaniny wynosi 26%. Produkt posiada tem-
perature topnienia 100,6°C, a jego skrecalno$¢ whasciwa [a]o?® = +14,476 (c = 1% (m/v) w EtOH).

Widma 'H NMR i C NMR, FT-IR potwierdzaja strukture chlorowodorku estru propylowego
L-alaniny.

H NMR (400 MHz, CDCl3) 8 w ppm: 8,67 (s, 3H); 4,26-4,31 (g, 1H); 4,10-4,20 (m, 2H); 1,73 (d,
J =7,3 Hz, 3H); 1,64-1,70 (m, 2H); 0,95 (t, J = 7,3 Hz, 3H).

13C NMR (100 MHz, CDCI3) § w ppm: 170,24; 67,93; 49,34; 21,78; 16,10; 10,28.

Skrecalnos¢ wiasciwa (EtOH) [a]o?® = -1,556

Temperatura topnienia Ty = 100,6°C

Przyktad 4

W kolbie o pojemnosci 100 ml, zaopatrzonej w mieszadto umieszcza sie 5,0255 g (0,043 mola)
L-waliny oraz 50 cm?® metanolu. Do intensywnie mieszanego roztworu wprowadza sie 10,863 g (12,7
cm?, 0,0999 mol) chlorotrimetylosilanu. Reakcje prowadzi sie przez 24 godziny w temperaturze 25°C.
Nastepnie z uktadu reakcyjnego oddestylowuje sie metanol, produkt w postaci ciata statego przemywa
eterem dietylowym, a nastepnie rozpuszcza w 20 cm? chloroformu i saczy pod obnizonym ci$nieniem.
Z przesaczu usuwa sie rozpuszczalnik przez destylacje pod obnizonym cisnieniem, a pozostatos¢ suszy
w suszarce prozniowej w temperaturze 60°C przez 24 godziny. Chlorowodorek estru metylowego
L-waliny otrzymuje sie z wydajnoscia 83%. Produkt posiada temperature topnienia 169,2°C, a skrecal-
nos$¢ wiasciwa [a]o?® = +15,315 (c=0,5% (m/v) w H20).

Widma 'H NMR i 3C NMR, FT-IR potwierdzaja strukture chlorowodorku estru metylowego
L-waliny.

H NMR (400 MHz, D20) 8 w ppm: 3,92 (d, J = 4,6 Hz, 1H); 3,74 (s, 3H); 2,23-2,28 (m, 1H); 0,92
(t, J= 6,7 Hz, 6H).
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13C NMR (100 MHz, D20) & w ppm: 170,60; 53,25; 49,28; 15,97.

FTHR: vmax (cienki film): 2975,60; 2672,30; 2614,29; 1739,10; 1594,62; 1571,56; 1507,35;
1462,89; 1436,24; 1400,96; 1379,01; 1334,22; 1295,36; 1243,08; 1195,92; 1174,42; 1157,61; 1141,03;
1107,70; 1071,74; 1039,25; 1020,16; 973,47; 927,28; 879,52; 771,40; 651,32; 580,62; 521,88 cm";

Skrecalnos¢ whasciwa (H20) [a]p?® = +15,315

Temperatura topnienia Ty = 169,2°C

Przyktad 5

Do kolby o pojemnos$ci 100 ml, wyprazonej nad palnikiem w celu usuniecia wilgoci, zaopatrzonej
w chtodnice zwrotng, zabezpieczona u wylotu przed dostepem wilgoci z zewnatrz, przeptukana argo-
nem, wprowadza sie 5,775 g (0,049 mola) L-waliny i 50 cm? bezwodnego etanolu. Do zawiesiny wpro-
wadza sie strzykawka, przez gumowy korek, umieszczony w szlifie kolby, chlorotrimetylosilan w ilosci
12,5 cm? (10,711 g, 0,0986 mol). Reakcje prowadzi sie przez 4 godziny w temperaturze 60°C intensyw-
nie mieszajac. Nastepnie oddestylowuje sie nadmiar etanolu przy uzyciu wyparki rotacyjnej, w tempe-
raturze maksymalnie 60°C, pod obnizonym cisnieniem. Produkt w postaci biatego ciata statego prze-
mywa sie trzykrotnie porcja 20 cm? bezwodnego eteru dietylowego. Nastepnie produkt rozpuszcza sie
w chloroformie w celu oczyszczenia z nieprzereagowanego aminokwasu i jego chlorowodorku, ktore
odsacza sie pod obnizonym cisnieniem. Z przesaczu oddestylowuje sie rozpuszczalnik pod obnizonym
cisnieniem (60°C, 10 mbar) i pozostatos¢ suszy sie w suszarce prézniowej w temperaturze 60°C przez
24 godziny. Wydajnosé chlorowodorku estru etylowego L-waliny wynosi 42%. Produkt posiada tem-
perature topnienia 105,6°C, a jego skrecalno$¢ whasciwa [a]o?® = +14,057 (c = 1% (m/v) w EtOH).

Widma 'H NMR i *C NMR, FT-IR potwierdzaja strukture chlorowodorku estru etylowego L-waliny.

"H NMR (400 MHz, CDCl3) § w ppm: 8,76 (s, 3H); 4,17—4,27 (m, 2H); 3,89 (d, J = 4,7 Hz, 1H),
2,39-2,43 (m, 1H); 1,25 (t, J = 7,1 Hz, 3H); 1,08 (dd, J = 6,4 Hz, 3H).

13C NMR (100 MHz, CDCI3) § w ppm: 168,26; 62,29; 58,55; 29,88; 18,39; 18,23; 14,12.

FT-IR: vmax (cienki film): 3404,70; 2970,11; 2938,32;, 2906,54; 2880,28; 2633,02; 1742,85;
1594,29; 1513,22; 1468,27; 1381,23; 1397,71; 1293,97; 1227,55; 1166,20; 1106,42; 1031,15; 859,16;
757,48 cm™’;

Skrecalno$¢ wtasciwa (EtOH) [a]o?® = +14,057

Temperatura topnienia Ty = 105,6°C

Przyktad 6

W Kolbie okraggtodennej o pojemnosci 100 ml, zaopatrzonej w mieszadto umieszcza sie 5,906 g
(0,050 mola) L-waliny, do ktérego dodaje sie 50 cm? etanolu. Nastepnie wprowadza sie do kolby 12,8
cm3 (10,711 g, 0,0986 mol) chlorotrimetylosilanu. Reakcje prowadzi sie przez 24 godziny w temperatu-
rze 60°C, po czym mieszanine zateza w temperaturze 60°C na wyparce pod obnizonym cisnieniem,
a nastepnie kilkakrotnie przemywa eterem dietylowym. Nastepnie produkt rozpuszcza sie w chlorku
metylenu, roztwdr saczy sie w celu oddzielenia nieprzereagowanego aminokwasu i jego chlorowodorku.
Przesacz zateza sie na wyparce rotacyjnej, w temperaturze 60°C, pod obnizonym cisnieniem. Oczysz-
czony produkt suszy sie w suszarce prozniowej, w temperaturze 60°C, przez 48 godzin. Chlorowodo-
rek estru etylowego L-waliny otrzymuje sie z wydajnoscia 62%. Temperatura topnienia wynosi
105,6°C, a skrecalnos¢ wtasciwa [a]o?® =+14,057 (c=1% (m/v) w EtOH).

Przyktad 7

W kolbie o pojemnosci 100 ml, zaopatrzonej w mieszadto, umieszcza sie 5,857 g (0,050 mola)
L-waliny oraz 50 cm? etanolu. Do intensywnie mieszanego roztworu wprowadza sie 10,863 g (12,7 cm?3,
0,010 mol) chlorotrimetylosilanu. Reakcje prowadzi sie przez 48 godzin w temperaturze 60°C. Nastep-
nie z uktadu reakcyjnego oddestylowuje sie etanol, produkt w postaci ciata statego przemywa piecio-
krotnie octanem metylu, a nastepnie rozpuszcza w chloroformie. Uzyskany roztwor saczy sie pod obni-
zonym ci$nieniem. Z przesaczu usuwa sie rozpuszczalnik przez destylacje pod obnizonym cisnieniem,
a pozostatos$¢ suszy w suszarce prozniowej w temperaturze 50°C przez 24 godziny. Chlorowodorek
estru etylowego L-waliny otrzymuje sie w ilosci 7,696 g (wydajnos¢ 85%). Produkt posiada tempera-
ture topnienia 105,6°C, a skrecalnos¢ wiasciwa [a]o?® =+14,057 (c=1% (m/v) w EtOH).

Przyktad 8

W kolbie okragtodennej o pojemnosci 100 cm?3, zaopatrzonej w mieszadto magnetyczne umiesz-
cza sie 6,012 g (0,051 mola) L-waliny, oraz 50 cm? etanolu. Intensywnie mieszajac dodaje sie 13,895 g
(16,2 cms, 0,128 mol) chlorotrimetylosilanu. Kolbe zamyka sie korkiem i reakcje prowadzi sie przez 48
godzin w temperaturze 25°C, intensywnie mieszajac na mieszadle magnetycznym. Nastepnie z roz-
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tworu oddestylowuje sie etanol pod obnizonym cisnieniem. Otrzymane ciato state przemywa sie kilku-
krotnie octanem etylu, nastepnie rozpuszcza sie w chloroformie, a uzyskany roztwér przesacza sie,
a nastepnie z przesaczu, oddestylowuje rozpuszczalnik i pozostato$¢ suszy sie w temperaturze 60°C
pod zmniejszonym cisnieniem przez 48 godzin. Chlorowodorek estru etylowego L-waliny otrzymuje
sie z wydajnoscia 36%. Ma on postac biatego ciata statego o temperaturze topnienia Tt=105,6°C i skre-
calnosci wtasciwej [a]o® = +14,057 (c=1% (m/v) w EtOH).

Przyktad 9

Do szklanego reaktora o pojemnosci 100 ml, zaopatrzonego w mieszadto magnetyczne, chtod-
nice zwrotna, wprowadza sie 5,215 g (0,044 mola) L-waliny i 50 cm3 bezwodnego etanolu. Intensywnie
mieszajac wkrapla sie 14,1 cm? (12,053 g, 0,111 mol) chlorotrimetylosilanu. Reakcje prowadzi sie przez
48 godziny w temperaturze 40°C. Nastepnie oddestylowuje nadmiar etanolu przy uzyciu wyparki rota-
cyjnej w temperaturze 60°C pod obnizonym cisnieniem. Produkt w postaci ciata statego przemywa dwu-
krotnie porcjami 20 cm? tetrahydrofuranu. Nastepnie produkt rozpuszcza sie w chloroformie w celu
oczyszczenia z nieprzereagowanego aminokwasu i jego chlorowodorku, ktére odsacza sie pod obnizo-
nym cisnieniem. Z przesaczu oddestylowuje sie rozpuszczalnik pod obnizonym cisnieniem (50°C, 10
mbar) i pozostato$¢ suszy w suszarce prézniowej w temperaturze 60°C przez 24 godziny. Wydajnos¢
chlorowodorku estru etylowego L-waliny wynosi 54%. Produkt posiada temperature topnienia
105,6°C, a jego skrecalnos¢ wtasciwa [a]o?® = +14,057 (c=1% (m/v) w EtOH).

Przyktad 10

W naczyniu reakcyjnym o pojemnosci 100 ml, zaopatrzonym w mieszadto magnetyczne umiesz-
cza sie 5,822 g (0,050 mola) L-waliny do ktérego dodano 50 cm? etanolu. Nastepnie wprowadza sie do
kolby 12,6 cm? (10,765 g, 0,099 mol) chlorotrimetylosilanu. Reakcje prowadzi sie przez 48 godzin tem-
peraturze 50°C, po czym mieszanine zateza w temperaturze 60°C na wyparce pod obnizonym cisnie-
niem, a nastepnie kilkakrotnie przemywa eterem dietylowym. Nastepnie produkt rozpuszcza sie
w chlorku metylenu, saczy pod obnizonym cisnieniem w celu wydzielenia nieprzereagowanego amino-
kwasu. Przesacz zateza na wyparce rotacyjnej w temperaturze 60°C pod obnizonym cisnieniem.
Oczyszczony produkt suszy sie w suszarce prézniowej w temperaturze 60°C przez 48 godzin. Chloro-
wodorek estru etylowego L-waliny otrzymuje sie z wydajnoscia 72%. Temperatura topnienia wynosi
105,6°C, a skrecalnos¢ wtasciwa [a]o?® =+14,057 (c=1% (m/v) w EtOH).

Przyktad 11

Do kolby okragtodennej o pojemnosci 100 cm?3, zaopatrzonej w dipol magnetyczny wprowadza
sie 8,752 g (0,074 mola) L-waliny i 50 cm? etanolu. Nastepnie do zawiesiny dodaje sie 20,291 g (0,187
mol, 23,7 cm?) chlorotrimetylosilanu. Reakcje prowadzi sie 48 godzin w temperaturze 60°C, po czym
roztwor zateza sie pod zmniejszonym cidnieniem. Produkt przemywa sie Kilkakrotnie eterem dietylowym
w celu wymycia powstajacego ubocznie hydroksytrimetylosilanu i nieprzereagowanego chlorotrimetylo-
silanu. Nastepnie produkt rozpuszcza sie w chloroformie, odsacza sie pod obnizonym cisnieniem.
Z przesaczu oddestylowuje sie rozpuszczalnik, a uzyskany produkt suszy sie w temperaturze 60°C pod
cisnieniem 4 hPa. Chlorowodorek estru etylowego L-waliny otrzymuje sie z wydajnoscia 93%. Tem-
peratura topnienia T =105,6°C, a skrecalno$¢ wtasciwa [o]o?® = +14,057 (c=1% (m/v) w EtOH).

Przyktad 12

W kolbie okragtodennej o pojemnosci 100 cm?3, zaopatrzonej w mieszadto magnetyczne umiesz-
cza sie 7,019 g (0,060 mola) L-waliny, oraz 50 cm? etanolu. Intensywnie mieszajac dodaje sie 16,272 g
(0,150 mol, 19,0 cm?) chlorotrimetylosilanu. Kolbe zamyka sie korkiem i reakcje prowadzi sie przez 72
godziny w temperaturze 60°C, intensywnie mieszajac na mieszadle magnetycznym. Nastepnie z roz-
tworu oddestylowuje sie nieprzereagowany etanol. Do pozostatego w kolbie produktu wprowadza sie
40 cm? eteru dietylowego i intensywnie miesza sie przez 1 godzine, a nastepnie produkt odsacza. Ope-
racje przemywania powtarza sie kilkakrotnie az w produkcie nie stwierdza sie chlorotrimetylosilanu. Na-
stepnie produkt rozpuszcza sie w chloroformie, odsacza pod obnizonym cisnieniem, z przesaczu odde-
stylowuje sie chloroform na wyparce rotacyjnej pod zmniejszonym cisnieniem. Otrzymany produkt,
w postaci biatego ciata statego suszy sie w temperaturze 60°C pod zmniejszonym cisnieniem przez 48
godzin. Chlorowodorek estru etylowego L-waliny otrzymuje sie z wydajnoscig 88%. Ma on postac
ciata statego o temperaturze topnienia Tt =105,6°C i skrecalnosci wtasciwej [a]o?® = +14,057 (c=1%
(m/v) w EtOH).

Przyktad 13

W kolbie okragtodennej o pojemnosci 100 ml, zaopatrzonej mieszadto umieszcza sie 5,1246 g
(0,0437 mola) L-waliny do ktérego dodano 50 cm? etanolu. Nastepnie wprowadza sie do kolby 16,6 cm?
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(14,243 g, 0,131 mol) chlorotrimetylosilanu. Reakcje prowadzi sie przez 48 godzin w temperaturze 60°C
po czym mieszanine zateza w temperaturze 60°C na wyparce pod obnizonym cisnieniem, a nastepnie
kilkakrotnie przemywa eterem dietylowym, w celu usuniecia chlorotrimetylosilanu i hydroksytrimetylosi-
lanu. Nastepnie produkt rozpuszcza sie w chloroformie, saczy pod obnizonym ci$nieniem w celu wy-
dzielenia nieprzereagowanego aminokwasu. Przesacz zateza na wyparce rotacyjnej w temperaturze
60°C pod obnizonym cisnieniem. Oczyszczony produkt suszy sie w suszarce prozniowej w temperatu-
rze 60°C przez 48 godzin. Chlorowodorek estru etylowego L-waliny otrzymuje sie z wydajnoscia
94%. Temperatura topnienia wynosi 105,6°C, a skrecalno$¢ wtasciwa [a]o?® =+14,057 (c=1% (m/v)
w EtOH).

Przyktad 14

W kolbie o pojemnosci 100 ml, zaopatrzonej w mieszadio umieszcza sie 5,2145 g (0,0445 mola)
L-waliny oraz 50 cm? etanolu. Do intensywnie mieszanego roztworu wprowadza sie 16,927 g (0,1558
mol, 19,8 cm3) chlorotrimetylosilanu. Reakcje estryfikacji grupy karboksylowej i jednoczesnego proto-
nowania grupy aminowej aminokwasu prowadzi sie przez 48 godzin w temperaturze 60°C. Nastepnie
z ukfadu reakcyjnego oddestylowuje sie etanol, produkt w postaci ciata statego przemywa pieciokrotnie
eterem dietylowym, a nastepnie rozpuszcza w chloroformie, saczy pod obnizonym cisnieniem. Z prze-
saczu usuwa sie rozpuszczalnik przez destylacje pod obnizonym cisnieniem, nastepnie produkt suszy
w suszarce prozniowej w temperaturze 60°C przez 24 godziny. Chlorowodorek estru etylowego
L-waliny otrzymuje sie z wydajnoscia 95%. Produkt posiada temperature topnienia 105,6°C i skrecal-
nos$¢ wiasciwa [a]o?® =+14,057 (c=1% (m/v) w EtOH).

Przyktad 15

W kolbie okragtodennej o pojemnosci 100 cm?, zaopatrzonej w mieszadto magnetyczne umiesz-
cza sie 5,3662 g (0,0458 mola) L-waliny oraz 50 cm? etanolu. Intensywnie mieszajac dodaje sie 19,903 g
(0,183 mol, 23,3 cm?®) chlorotrimetylosilanu. Kolbe zamyka sie korkiem i reakcje prowadzi sie przez 48
godzin w temperaturze 60°C, intensywnie mieszajac na mieszadle magnetycznym. Nastepnie z roz-
tworu oddestylowuje sie etanol pod obnizonym cisnieniem. Uzyskany osad przemywa sie kilkakrotnie
eterem dietylowym, nastepnie rozpuszcza sie w chloroformie i roztwor przesacza pod obnizonym ci-
$nieniem. Z przesaczu oddestylowuje sie rozpuszczalnik i uzyskany produkt suszy sie w temperaturze
60°C pod zmniejszonym cisnieniem przez 48 godzin. Chlorowodorek estru etylowego L-waliny otrzy-
muje sie z wydajnoscia 94%. Ma on postac biatego ciata statego o temperaturze topnienia Tt= 105,6°C
i skrecalnosci whasciwej [a]o?® = +14,057 (c=1% (m/v) w EtOH).

Przyktad 16

W szklanym reaktorze, zaopatrzonym w mieszadto umieszcza sie 5,891 g (0,050 mola) L-waliny
oraz 50 cm?® izopropanolu. Do intensywnie mieszanego roztworu wprowadza sie 13,658 g (0,126 mol,
16,0 cm?®) chlorotrimetylosilanu. Reakcje estryfikacji aminokwasu prowadzi sie przez 48 godzin w tem-
peraturze 70°C. Nastepnie z uktadu reakcyjnego oddestylowuje sie alkohol, a uzyskany, w postaci bia-
tego ciata statego, produkt przemywa czterokrotnie eterem dietylowym, a nastepnie rozpuszcza w chlo-
roformie i sgczy pod obnizonym ci$nieniem. Z przesaczu usuwa sie rozpuszczalnik przez destylacje pod
obnizonym cisnieniem, i otrzymany produkt suszy sie w suszarce prozniowej w temperaturze 60°C przez
24 godziny. Chlorowodorek estru izopropylowego L-waliny otrzymuje sie z wydajnoscia 31%. Pro-
dukt posiada temperature topnienia 119,3°C, a skrecalno$¢ whasciwa [a]o?® =+17,872 (c=1% (m/v)
w EtOH).

Widma 'H NMR i "*C NMR, FT-IR potwierdzaja strukture chlorowodorku estru izopropylowego
L-waliny.

H NMR (400 MHz, CDCI3) § w ppm: 8,81 (s, 3H); 5,08-5,14 (m, 1H); 3,88 (s, 1H), 2,43-2,48 (m,
1H); 1,30 (d, J = 6,71 Hz, 6H); 1,13 (t, J = 7,3 Hz, 3H).

13C NMR (100 MHz, CDClI3) § w ppm: 167,72; 70,58; 58,55; 29,96; 21,73; 18,34; 18,21.

FTHR: vmax (cienki film): 3406,95; 2977,27; 2937,71; 1738,88; 1592,40; 1506,55; 1468,11;
1386,47; 1376,64; 1338,82; 1286,19; 1234,29; 1183,51; 1146,91; 1105,02; 1037,08; 914,64; 891,81,
821,32 cm-1;

Skrecalno$¢ wiasciwa (EtOH) [a]p?® = +17,872

Temperatura topnienia Ty = 119,3°C

Przyktad 17

Do kolby okragtodennej o pojemnosci 100 cm?3, zaopatrzonej w dipol magnetyczny wprowadza
sie 5,711 g (0,049 mola) L-waliny i 50 cm? izopropanolu. Nastepnie dodaje sie 13,240 g (0,122 mol,
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15,5 cm?3) chlorotrimetylosilanu. Reakcje prowadzi sie 72 godziny w temperaturze 70°C, po czym roz-
twor zateza sie pod zmniejszonym cisnieniem. Produkt przemywa sie kilkakrotnie eterem dietylowym
w celu wymycia powstajacego ubocznie hydroksytrimetylosilanu i nieprzereagowanego chlorotrimetylo-
silanu. Nastepnie produkt rozpuszcza sie w chloroformie, roztwor przesacza sie pod obnizonym cisnie-
niem. Z przesaczu oddestylowuje rozpuszczalnik, uzyskujac produkt, ktéry suszy sie w temperaturze
60°C pod cisnieniem 4 hPa. Chlorowodorek estru izopropylowego L-waliny otrzymuje sie z wydaj-
noscia 37%. Temperatura topnienia Tt = 119,3°C, a skrecalnos¢ wrasciwa [a]o?® = +17,872 (c=1% (m/v)
w EtOH).

Przyktad 18

W reaktorze o pojemnosci 100 cm?3, zaopatrzonym w mieszadto magnetyczne umieszcza sie
3,081 g (0,026 mola) L-waliny, oraz 50 cm? propanolu. Intensywnie mieszajac dodaje sie 7,143 g (0,066
mol, 8,3 cm?®) chlorotrimetylosilanu. Kolbe zamyka sie korkiem i reakcje prowadzi sie przez 12 godzin
w temperaturze 60°C, intensywnie mieszajac na mieszadle magnetycznym. Nastepnie z roztworu od-
destylowuje sie nieprzereagowany propanol. Do pozostatego w kolbie produktu wprowadza sie 30 cm?
eteru dietylowego i intensywnie miesza sie przez 30 minut, a nastepnie produkt odsacza. Operacje
przemywania powtarza sie kilkakrotnie az w produkcie nie wyczuwa sie chlorotrimetylosilanu. Nastepnie
produkt rozpuszcza sie w chloroformie, odsacza pod obnizonym cisnieniem, z przesaczu oddestylowuje
sie chloroform na wyparce rotacyjnej pod zmniejszonym cisnieniem. Otrzymany produkt, w postaci bia-
tego ciata statego suszy sie w temperaturze 60°C pod zmniejszonym cisnieniem przez 24 godziny.
Chlorowodorek estru propylowego L-waliny otrzymuje sie z wydajnoscia 73%. Ma on postac¢ biatego
ciata statego o temperaturze topnienia Tt = 78,9°C i skrecalno$ci wtasciwej [a]o?® = +16,288 (c=1% (m/v)
w EtOH).

Widma 'H NMR i C NMR, FT-IR potwierdzaja strukture chlorowodorku estru propylowego
L-waliny.

"H NMR (400 MHz, CDCl3) 6 w ppm: 8,84 (s, 3H); 4,14-4,22 (m, 2H); 3,96 (s, 1H), 2,46-2,51
(m, 1H); 1,69-1,74 (m, 2H); 1,16 (t, J =6,1 Hz, 6H); 0,96 (t, J = 7,5 Hz, 3H).

13C NMR (100 MHz, CDCls) 5 w ppm: 168,40; 67,90; 58,59; 29,94; 21,84; 18,41; 18,23; 10,14.

FTHIR: vmax (cienki film): 2968,55; 2880,36; 1743,78; 1592,97; 1511,51; 1467,78; 1398,37;
1379,17; 1290,14; 1224,18; 1168,21; 1106,74; 1057,02; 928,49 cm";

Skrecalnos¢ wtasciwa (EtOH) [a]o?® = +16,288

Temperatura topnienia Ty = 78,9°C

Przyktad 19

W kolbie okragtodennej o pojemnosci 100 cm?, zaopatrzonej w mieszadto magnetyczne umiesz-
cza sie 4,887 g (0,042 mola) L-waliny, oraz 50 cm? propanolu. Intensywnie mieszajac dodaje sie 11,330 g
(0,104 mol, 13,3 cm?) chlorotrimetylosilanu. Kolbe zamyka sie korkiem i reakcje prowadzi sie przez 24
godziny w temperaturze 60°C, intensywnie mieszajac na mieszadle magnetycznym. Nastepnie z roz-
tworu oddestylowuje sie alkohol pod obnizonym cisnieniem. Powstaty osad przemywa sie kilkukrotnie
eterem dietylowym, nastepnie rozpuszcza sie w chloroformie, saczy pod obnizonym cisnieniem, kolejno
oddestylowuje rozpuszczalnik z przesaczu i suszy sie w temperaturze 60°C pod zmniejszonym cisnie-
niem przez 12 godzin. Chlorowodorek estru propylowego L-waliny otrzymuje sie z wydajnoscia 71%.
Ma on posta¢ biatego ciata statego o temperaturze topnienia Tt =78,9°C i skrecalnosci wtasciwe;
[a]o?® = +16,288 (c=1% (m/v) w EtOH).

Przyktad 20

Do kolby okragtodennej, o pojemnosci 100 ml, zaopatrzonej w mieszadto magnetyczne i chtod-
nice zwrotng, wprowadza sie 3,215 g (0,027 mola) L-waliny i 50 cm? bezwodnego alkoholu propylowego.
Intensywnie mieszajac wkrapla sie 8,7 cm?® (7,454 g, 0,069 mol) chlorotrimetylosilanu. Reakcje prowadzi
sie przez 72 godziny w temperaturze 60°C. Nastepnie oddestylowuje nadmiar alkoholu przy uzyciu wy-
parki rotacyjnej w temperaturze 60°C pod obnizonym cisnieniem. Produkt w postaci biatego ciata sta-
tego przemywa dwukrotnie porcjami po 30 cm?® bezwodnego eteru dietylowego. Nastepnie produkt roz-
puszcza sie w chloroformie w celu oczyszczenia z nieprzereagowanego aminokwasu i saczy pod obni-
zonym cisnieniem. Z przesaczu oddestylowuje sie rozpuszczalnik pod obnizonym cisnieniem (60°C,
5 mBar) i suszy w suszarce prézniowej w temperaturze 60°C przez 24 godziny. Wydajnos¢ chlorowo-
dorku estru propylowego L-waliny wynosi 77%. Produkt posiada temperature topnienia 78,9°C,
a jego skrecalno$¢ whasciwa [a]o?® = +16,288 (c=1% (m/v) w EtOH).
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Przyktad 21

W Kolbie okragtodennej o pojemnosci 100 ml, zaopatrzonej mieszadto umieszcza sie 1,908 g
(0,016 mola) L-waliny do ktérego dodano 50 cm? butanolu. Nastepnie wprowadza sie do kolby 5,2 cm?
(4,423 g, 0,041 mol) chlorotrimetylosilanu. Reakcje prowadzi sie przez 24 godziny w temperaturze 60°C
po czym mieszanine zateza w temperaturze 70°C na wyparce pod obnizonym cisnieniem, a nastepnie
kilkakrotnie przemywa eterem dietylowym, w celu usuniecia chlorotrimetylosilanu i hydroksytrimetylosi-
lanu. Nastepnie produkt rozpuszcza sie w chloroformie, saczy pod obnizonym ci$nieniem w celu wy-
dzielenia nieprzereagowanego aminokwasu. Przesacz zateza na wyparce rotacyjnej w temperaturze
60°C pod obnizonym cisnieniem. Oczyszczony produkt suszy sie w suszarce prozniowej w temperatu-
rze 60°C przez 24 godziny. Chlorowodorek estru butylowego L-waliny otrzymuje sie z wydajnoscia
75%. Temperatura topnienia wynosi 80,0°C, a skrecalnos¢ wtasciwa [a]o?® = +14,266 (c=1% (m/v)
w EtOH).

Widma 'H NMR i 3C NMR, FT-IR potwierdzaja strukture chlorowodorku estru butylowego L-wa-
liny.

"H NMR (400 MHz, CDClz) § w ppm: 8,82 (s, 3H); 4,15-4,24 (m, 2H); 3,93 (s, 1H), 2,44-2,49
(m, 1H); 1,62-1,69 (m, 2H); 1,37-1,41 (m, 2H); 1,14 (t, J = 6,9 Hz, 6H); 0,92 (t, J = 7,5 Hz, 3H).

13C NMR (100 MHz, CDCls) & w ppm: 168,44; 66,19; 58,58; 30,41; 29,93; 19,06; 18,41; 18,28;
13,63.

FT-IR: vmax (cienki film): 3420,72; 2963,67; 2934,43; 2874,45; 1742,44; 1589,19; 1507,31;
1466,72; 1398,44; 1377,13; 1290,53; 1222,20 1167,71; 1117,62; 1060,06; 1035,39; 933,35; 838,57;
668,59 cm™’;

Skrecalnos¢ wtasciwa (EtOH) [a]o?® = +14,266

Temperatura topnienia Ty = 80,0°C

Przyktad 22

W kolbie o pojemnosci 100 ml, zaopatrzonej w mieszadto umieszcza sie 4,372 g (0,037 mola
L-waliny oraz 50 cm? alkoholu butylowego. Do intensywnie mieszanego roztworu wprowadza sie 10,136 g
(0,093 mol, 11,9 cm?) chlorotrimetylosilanu. Reakcje estryfikacji grupy karboksylowej i jednoczesnego
protonowania grupy aminowej aminokwasu prowadzi sie przez 72 godziny w temperaturze 60°C. Na-
stepnie z ukfadu reakcyjnego oddestylowuje sie butanol w temperaturze 80°C pod obnizonym cisnie-
niem. Produkt w postaci biatego ciata statego przemywa trzykrotnie eterem dietylowym, a nastepnie rozpusz-
cza w chloroformie, saczy pod obnizonym ci$nieniem. Z przesaczu pozbywa sie rozpuszczalnika przez de-
stylacje pod obnizonym cisnieniem, nastepnie suszy w suszarce prézniowej w temperaturze 60°C przez 24
godziny. Chlorowodorek estru butylowego L-waliny otrzymuje sie z wydajnoscia 58%. Produkt posiada
temperature topnienia 80,0°C, a skrecalnos¢ whasciwa [a]o® = + 14,266 (c=1% (m/v) w EtOH).

Przyktad 23

W kolbie okragtodennej o pojemnosci 100 cm?3, zaopatrzonej w mieszadto magnetyczne umiesz-
cza sie 5,0781 g (0,0387 mola) L-leucyny, oraz 50 cm® metanolu. Intensywnie mieszajac dodaje sie
8,4087 g (0,0774 mol, 9,9 cm?) chlorotrimetylosilanu. Kolbe zamyka sie korkiem i reakcje prowadzi sie
przez 24 godziny w temperaturze 25°C, intensywnie mieszajac na mieszadle magnetycznym. Nastepnie
z roztworu oddestylowuje sie metanol pod obnizonym cisnieniem. Powstaty osad przemywa sie eterem
dietylowym, nastepnie rozpuszcza sie w 20 cm?® chloroformu, saczy pod obnizonym cisnieniem, kolejno
oddestylowuje rozpuszczalnik z przesaczu i suszy sie w temperaturze 60°C pod zmniejszonym cisnie-
niem przez 48 godzin. Chlorowodorek estru metylowego L-leucyny otrzymuje sie z wydajnoscia
72%. Ma on postac biatego ciata statego o temperaturze topnienia Tt =148,9°C i skrecalnosci wtasciwe;j
[]o?® = +12,026 (c=0,5% (m/v) w H20).

Widma 'H NMR i 3C NMR, FT-IR potwierdzaja strukture chlorowodorku estru metylowego
L-leucyny.

"H NMR (400 MHz, CDCIz) & w ppm: 8,79 (br. s, 3H); 4,11 (t, J = 6,8 Hz, 1H); 3,79 (s, 3H);
1,96-2,05 (m; 2H); 1,85-1,88 (m, 1H); 0,99 (d, J = 5,9 Hz, 6H).

13C NMR (100 MHz, CDCls) 5 w ppm: 17,28; 53,07; 51,79; 39,47; 24,44; 22,31; 22,03.

FT-IR: vmax (cienki film): 2957,76; 2633,69; 2586,37; 1737,80; 1590,81; 1508,29; 1468,73;
1432,39; 1401,99; 1391,32; 1374,45; 1359,90; 1331,05; 1303,21; 1250,74; 1229,43; 1173,49;
1150,17; 1134,01; 1041,33; 1015,57; 955,75; 937,00; 911,42; 843,09; 827,05; 753,20; 670,02;
512,23; 454,25 cm;

Skrecalnos¢ wiasciwa (H20) [a]o?® = +12,026

Temperatura topnienia Ty = 148,9°C
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Przyktad 24

Do szklanego reaktora o pojemnosci 100 ml, zaopatrzonego w mieszadto magnetyczne, chtod-
nice zwrotna, wprowadza sie 5,0492 g (0,0385 mola) L-leucyny. Nastepnie powoli wkrapla sie 9,65 cm?
(8,2604 g, 0,076 mol) chlorotrimetylosilanu oraz 38 cm?® bezwodnego etanolu. Reakcje prowadzi sie
przez 24 godziny w temperaturze 20°C. Nastepnie oddestylowuje nadmiar etanolu przy uzyciu wyparki
rotacyjnej w temperaturze 60°C pod obnizonym ci$nieniem. Produkt w postaci ciata statego przemywa
dwukrotnie 20 cm?® bezwodnego eteru dietylowego. Nastepnie produkt rozpuszcza sie w chloroformie
W celu oczyszczenia z nieprzereagowanego aminokwasu i sgczy pod obnizonym cisnieniem. Z przesa-
czu oddestylowuje sie rozpuszczalnik pod obnizonym cisnieniem (60°C, 10 mBar) i suszy w suszarce
prozniowej w temperaturze 60°C przez 24 godziny. Wydajnos¢ chlorowodorku estru etylowego
L-leucyny wynosi 89%. Produkt posiada temperature topnienia 134,1°C, a jego skrecalno$¢ wtasciwa
[a]o?® = +19,546 (c=1% (m/v) w EtOH).

Widma 'H NMR i *C NMR, FT-IR potwierdzaja strukture chlorowodorku estru etylowego L-leu-
cyny.

H NMR (400 MHz, CDClI3) & w ppm: 8,79 (s, 1H); 4,19-4,31 (q, 2H); 4,05 (br. s, 1H); 1,93-2,01
(dt, 2H); 1,79-1,87 (m, 1H); 1,30 (t, J = 7,3Hz, 3H); 3,74 (s, 3H); 0,98 (d, J = 5,4 Hz, 6H);.

13C NMR (100 MHz, CDCls) 5 w ppm: 169,63; 62,41; 51,78; 39,52; 24,44; 22,34; 22,02; 14,06.

FT-IR: vmax (cienki film): 2956,62; 2657,59; 1741,65; 1484,76; 1387,78; 1370,04; 1251,26;
1218,26; 1186,84; 1147,73; 1043,35 cm’;

Skrecalnos¢ whasciwa (EtOH) [a]o?® = +19,546

Temperatura topnienia Ty = 134,1°C

Przyktad 25

W naczyniu reakcyjnym o pojemnosci 100 ml, zaopatrzonym w mieszadto magnetyczne umiesz-
cza sie 5,0076 g (0,038 mola) L-leucyny do ktérego dodaje sie 9,65 cm? (8,2604 g, 0,076 mol) chloro-
trimetylosilanu oraz 120 cm? propanolu. Reakcje prowadzi sie przez 24 godziny w temperaturze 25°C,
po czym mieszanine zateza w temperaturze 60°C na wyparce pod obnizonym cisnieniem, a nastepnie
kilkakrotnie przemywa eterem dietylowym, w celu usuniecia chlorotrimetylosilanu i hydroksytrimetylosi-
lanu. Nastepnie produkt rozpuszcza sie w chloroformie, saczy pod obnizonym cisnieniem w celu wy-
dzielenia nieprzereagowanego aminokwasu. Przesacz zateza na wyparce rotacyjnej w temperaturze
60°C pod obnizonym cisnieniem. Oczyszczony produkt suszy sie w suszarce prozniowej w temperatu-
rze 60°C przez 24 godziny. Chlorowodorek estru propylowego L-leucyny otrzymuje sie z wydajno-
$cig 87%. Temperatura topnienia wynosi 110,7°C, a skrecalno$¢ wtasciwa [a]o?® =+16,507 (c=1% (m/v)
w EtOH).

Widma 'H NMR i C NMR, FT-IR potwierdzaja strukture chlorowodorku estru propylowego
L-leucyny.

'H NMR (400 MHz, CDCI3) & w ppm: 8,80 (s, 3H); 4,12-4,16 (m, 2H); 4,05 (t, J = 7,4 Hz, 1H);
1,93-1,98 (m, 2H); 1,80-1,86 (m, 1H); 1,63-1,70 (m, 2H); 0,92-0,97 (t, d, 9H).

13C NMR (100 MHz, CDClI3) § w ppm: 169,74; 67,86; 51,76; 39,55; 24,46; 22,26; 22,08; 21,76.

FT-IR: vmax (cienki film): 2965,21; 2661,93; 2608,05, 2565,27; 1740,40; 1599,45; 1582,59;
1486,35; 1466,10; 1413,71; 1388,24; 1369,73; 1250,88; 1220,93; 1188,04; 1148,28; 1056,90; 929,80;
916,45; 750,57 cm";

Skrecalno$¢ wiasciwa (EtOH) [a]o?® = +16,507

Temperatura topnienia Ty = 110,7°C

Przyktad 26

Do kolby okragtodennej, o pojemnosci 100 ml, zaopatrzonej w mieszadto magnetyczne i chtod-
nice zwrotng, wprowadza sie 5,0352 g (0,038 mola) L-leucyny i 150 cm?® bezwodnego alkoholu izopro-
pylowego. Intensywnie mieszajac wkrapla sie 9,65 cm3 (8,2604 g, 0,076 mol) chlorotrimetylosilanu.
Reakcje prowadzi sie przez 72 godziny w temperaturze 25°C. Nastepnie oddestylowuje nadmiar alko-
holu przy uzyciu wyparki rotacyjnej w temperaturze 60°C pod obnizonym cisnieniem. Produkt w postaci
biatego ciata statego przemywa dwukrotnie porcjami po 30 cm? bezwodnego eteru dietylowego. Nastep-
nie produkt rozpuszcza sie w chloroformie w celu oczyszczenia z nieprzereagowanego aminokwasu
i saczy pod obnizonym cisnieniem. Z przesgczu oddestylowuje sie rozpuszczalnik pod obnizonym
cisnieniem (60°C, 5 mBar) i suszy w suszarce prozniowej w temperaturze 60°C przez 24 godziny. Wy-
dajnos¢ chlorowodorku estru izopropylowego L-leucyny wynosi 55%, a temperatura topnienia wy-
nosi 110,3°C.
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Widma 'H NMR i "*C NMR, FT-IR potwierdzaja strukture chlorowodorku estru izopropylowego
L-leucyny.

"H NMR (400 MHz, CDCI3) 8 w ppm: 8,81 (s, 3H); 5,06-5,13 (m, 1H); 4,01 (t, 1H); 1,94-2,01
(m, 2H); 1,80-1,86 (m, 1H); 1,29 (t, J = 5,6 Hz, 6H); 0,98-1,00 (d, d, J = 6,2 Hz, 6H).

13C NMR (100 MHz, CDCls) & w ppm: 169,08; 70,52; 51,84; 39,59; 24,47; 22,32; 22,07; 21,68;
21,64.

Temperatura topnienia Ty = 110,3°C

Przyktad 27

W kolbie okragtodennej o pojemnosci 100 cm?3, zaopatrzonej w mieszadto magnetyczne umiesz-
cza sie 5,1493 g (0,039 mola) L-leucyny, oraz 38 cm? butanolu. Intensywnie mieszajac dodaje sie 9,65
cm?(8,2604 g, 0,077 mol) chlorotrimetylosilanu. Kolbe zamyka sie korkiem i reakcje prowadzi sie przez
24 godziny w temperaturze 25°C, intensywnie mieszajac na mieszadle magnetycznym. Nastepnie z roz-
tworu oddestylowuje sie nieprzereagowany butanol w temperaturze 75°C pod obnizonym ci$nieniem.
Do pozostatego w kolbie produktu wprowadza sie 20 cm? eteru dietylowego i intensywnie miesza sie
przez 1 godzine, a nastepnie produkt odsacza. Operacje przemywania powtarza sie kilkakrotnie az
w produkcie nie wyczuwa sie chlorotrimetylosilanu. Nastepnie produkt rozpuszcza sie w chloroformie,
odsacza pod obnizonym cisnieniem, z przesaczu oddestylowuje sie chloroform na wyparce rotacyjne;
pod zmniejszonym cisnieniem. Otrzymany produkt, w postaci biatego ciata statego suszy sie w tempe-
raturze 60°C pod zmniejszonym cisnieniem przez 24 godziny. Chlorowodorek estru butylowego
L-leucyny otrzymuje sie z wydajnoscia 59%. Ma on postac ciata statego o temperaturze topnienia
91,2°C, a skrecalnos$¢ whasciwa [a]o?® =+6,207 (c=1% (m/v) w CHCI3).

Widma "H NMR i 3C NMR, FT-IR potwierdzajg strukture chlorowodorku estru butylowego L-leu-
cyny.

"H NMR (400 MHz, CDCI3) & w ppm: 8,82 (s, 3H); 4,15-4,25 (m, 2H); 4,08 (t, J = 6,1 Hz, 1H);
1,68-2,00 (m, 2H); 1,82-1,87 (m, 1H); 1,62-1,69 (m, 2H); 1,35-1,43 (m, 2H); 0,92-1,00 (t, d, d, 9H).

3C NMR (100 MHz, CDCI3) & wppm: 169,88; 66,19; 51,79; 39,55; 30,37; 24,51; 22,28; 22,13;
19,02; 13,66.

Skrecalnos¢ whasciwa (CHCI3) [a]o?® = +6,207

Temperatura topnienia Ty = 91,2°C

Przyktad 28

W reaktorze o pojemnosci 100 cm?3, zaopatrzonym w mieszadto magnetyczne umieszcza sie
5,0639 g (0,039 mola) L-leucyny, oraz 38 cm?® heksanolu. Intensywnie mieszajac dodaje sie 9,65 cm?
(8,2604 g, 0,077 mol) chlorotrimetylosilanu. Kolbe zamyka sie korkiem i reakcje prowadzi sie przez 24
godziny w temperaturze 25°C, intensywnie mieszajac na mieszadle magnetycznym. Nastepnie z roz-
tworu oddestylowuje sie nieprzereagowany heksanol w temperaturze 90°C pod obnizonym cisnieniem.
Do pozostatego w kolbie produktu wprowadza sie 30 cms eteru dietylowego i intensywnie miesza sie
przez 30 minut, a nastepnie produkt odsacza. Operacje przemywania powtarza sie kilkakrotnie az w pro-
dukcie nie wyczuwa sie chlorotrimetylosilanu. Nastepnie produkt rozpuszcza sie w chloroformie, odsa-
cza pod obnizonym cisnieniem, z przesaczu oddestylowuje sie chloroform na wyparce rotacyjnej pod
zmniejszonym cisnieniem. Otrzymany produkt, w postaci biatego ciata statego suszy sie w temperaturze
60°C pod zmniejszonym cisnieniem przez 24 godziny. Chlorowodorek estru heksylowego L-leucyny
otrzymuje sie z wydajnoscia 40%. Ma on postac¢ biatego ciata stalego o temperaturze topnienia
Ti= 83,6°C.

Widma "H NMR i *C NMR, FT-IR potwierdzaja strukture chlorowodorku estru heksylowego
L-leucyny.

H NMR (400 MHz, CDCI3) § w ppm: 8,81 (s, 3H); 4,14-4,24 (m, 2H); 4,08 (t, J =,9 Hz, 1H);
1,93-2,0 (m, 2H); 1,80-1,86 (m, 1H); 1,63-1,68 (m, 2H); 1,26-1,38 (m, 6H); 0,89 (t, J = 7,1 Hz, 3H).

13C NMR (100 MHz, CDCls) & w ppm: 169,84; 66,49; 51,78; 39,59; 31,34; 28,30; 25,44; 24,52;
22,51, 22,29; 22,13, 13,97.

Temperatura topnienia T+= 83,6°C

Przyktad 29

Do kolby okragtodennej, o pojemnosci 100 ml, zaopatrzonej w mieszadto magnetyczne wprowa-
dza sie 5,4156 g (0,0363 mola) L-metioniny i 50 cm? bezwodnego etanolu. Intensywnie mieszajac wkra-
pla sie 9,45 cm? (8,0898 g, 0,082 mol) chlorotrimetylosilanu. Reakcj e prowadzi sie przez 24 godziny
w temperaturze pokojowej. Nastepnie oddestylowuje nadmiar etanolu przy uzyciu wyparki rotacyjnej
w temperaturze 60°C pod obnizonym cisnieniem. Produkt w postaci biatego ciata statego przemywa
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dwukrotnie porcjami po 15 cm® bezwodnego eteru di etyl wego. Nastepnie produkt rozpuszcza sie
w chloroformie w celu oczyszczenia z nieprzereagowanego aminokwasu i sgczy pod obnizonym cisnie-
niem. Z przesaczu oddestylowuje sie rozpuszczalnik pod obnizonym cisnieniem (60°C, 10 mBar)i suszy
w suszarce prozniowej w temperaturze 60°C przez 24 godziny. Wydajnos¢ chlorowodorku estru ety-
lowego L-metioniny wynosi 56%. Produkt posiada temperature topnienia 84,2°C, a jego skrecalnos¢
wtasciwa [a]o?® = +14,476 (c=1% (m/v) w EtOH).

Widma 'H NMR i *C NMR, FT-IR potwierdzaja strukture chlorowodorku estru etylowego L-me-
tioninny.

'H NMR (400 MHz, CDCl3) & w ppm: 8,77 (s, 3H); 4,26-4,34 (dt, 3H); 2,72-2,76 (m, 1H);
2,78-2,84 (m, 1H); 2,36-2,39 (m, 2H); 2,12 (s, 3H); 1,31 (t, J = 7,1 Hz, 3H).

13C NMR (100 MHz, CDCl3) § wppm: 169,23; 62,79; 52,14; 29,55; 29,41; 15,13; 14,08.

FTHR: vmax (cienki film): 3442,67; 2983,85; 1745,55; 1618,01; 1529,18; 1473,05; 1444,39;
1384,60; 1366,41; 1290,62; 1193,82; 1043,28; 859,32; 776,60; 555,53; 536,20 cm™";

Skrecalnos¢ wiasciwa (EtOH) [a]o?® = +14,476

Temperatura topnienia Ty = 84,2°C

Przyktad 30

Do kolby okragtodennej o pojemnosci 100 cm?3, zaopatrzonej w dipol magnetyczny wprowadza
sie 5,0690 g (0,0307 mola) L-fenyloalaniny i 50 cm? etanolu. Nastepnie dodaje sie 6,6705 g (0,061 mol,
7,8 cm?) chlorotrimetylosilanu. Reakcje prowadzi sie 48 godzin w temperaturze 60°C, po czym roztwor
zateza sie pod zmniejszonym cisnieniem. Produkt przemywa sie kilkakrotnie eterem dietylowym w celu
wymycia powstajacego ubocznie hydroksytrimetylosilanu i nieprzereagowanego chlorotrimetylosilanu.
Nastepnie produkt rozpuszcza sie w chloroformie, odsgcza sie pod obnizonym cisnieniem. Z przesaczu
oddestylowano rozpuszczalnik. Produkt suszy sie w temperaturze 60°C pod cisnieniem 4 hPa. Chloro-
wodorek estru etylowego L-fenyloalaniny otrzymuje sie z wydajnoscia 77%. Temperatura topnienia
Ti= 156,4°C, a skrecalnos$¢ wrasciwa [a]o?® = +24,2 (c=0,5% (m/v) w CHCI3).

Widma 'H NMR i *C NMR, FT-IR potwierdzaja strukture chlorowodorku estru etylowego L-feny-
loalaniny.

'H NMR (400 MHz, CDCl3) & w ppm: 8,71 (s, 3H); 7,14-7,26 (m, 5H); 4,32 (t, J = 7,9 Hz, 1H);
3,99-4,05 (m, 2H); 3,39-3,44 (dd, J = 5,6 Hz, 1H); 3,24-3,29 (dd, J = 7,8 Hz, 1H); 1,05 (t, J = 7,2Hz, 3H).

13C NMR (100 MHz, CDCl3) 5 w ppm: 168,87; 134,32; 129,69; 128,78; 127,51; 62,35; 54,40;36,43;
13,83.

FT-IR: vmax (cienki film): 2965,21; 2661,93; 2608,05; 2565,27; 1740,40; 1599,45; 1582,59;
1486,35; 1466,10; 1413,71; 1388,24; 1369,73; 1250,88; 1220,93; 1188,04; 1148,28; 1056,90; 929,80;
916,45; 750,57 cm";

Skrecalnos¢ wiasciwa (CHCI3) [a]o?® = +24,2

Temperatura topnienia Ty= 156,4°C

Przyktad 31

W szklanym reaktorze, zaopatrzonym w mieszadto umieszcza sie 5,1432 g (0,031 mola) L-feny-
loalaniny oraz 50 cm?® propanolu. Do intensywnie mieszanego roztworu wprowadza sie 6,7631 g (0,062
mol, 7,9 cm?) chlorotrimetylosilanu. Reakcje estryfikacji grupy karboksylowej i jednoczesnego protono-
wania grupy aminowej aminokwasu prowadzi sie przez 48 godzin w temperaturze 60°C. Nastepnie
z ukfadu reakcyjnego oddestylowuje sie alkohol, produkt w postaci biatego ciata statego przemywa dwu-
krotnie eterem dietylowym, a nastepnie rozpuszcza w chloroformie i sgczy pod obnizonym ci$nieniem.
Z przesaczu pozbywa sie rozpuszczalnik przez destylacje pod obnizonym cisnieniem, nastepnie suszy
w suszarce prézniowej w temperaturze 60°C przez 24 godziny. Chlorowodorek estru propylowego
L-fenyloalaniny otrzymuje sie z wydajnoscig 79%. Produkt posiada temperature topnienia 114,8°C.

Widma "H NMR i C NMR, FT-IR potwierdzaja strukture chlorowodorku estru propylowego
L-waliny.

'H NMR (400 MHz, CDCl3) 8 w ppm: 8,78 (s, 3H); 7,21-7,32 (m, 5H); 4,41 (t, J = 7,7 Hz, 1H); 3,99
(t, =86,7 Hz, 2H); 3,47-3,52 (dd, J = 5,7; 5,4Hz, 1H); 3,30-3,36 (dd, J=7,8; 7,8 Hz, 1H); 1,47-1,53 (m,
2H); 0,77 (t, J = 7,5Hz, 3H).

3C NMR (100 MHz, CDCls) & w ppm: 168,85; 134,10; 129,64; 128,89; 127,63; 68,01; 54,33;
36,43; 21,61; 10,22.

FT-IR: vmax (cienki film): 2966,25; 2843,52; 2636,54; 1743,88; 1497,94; 134,90; 701,24 cm™;

Skrecalnos¢ wiasciwa (EtOH) [a]o?® = +21,6

Temperatura topnienia Ty = 114,8°C
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Przyktad 32

W kolbie okragtodennej o pojemnosci 100 cm?3, zaopatrzonej w mieszadto magnetyczne umiesz-
cza sie 5,3712 g (0,033 mola) L-fenyloalaniny, oraz 50 cm? propanolu. Intensywnie mieszajac dodaje
sie 7,0649 g (0,065 mol, 8,3 cm?) chlorotrimetylosilanu. Kolbe zamyka sie korkiem i reakcje prowadzi
sie przez 72 godziny w temperaturze 60°C, intensywnie mieszajac na mieszadle magnetycznym. Na-
stepnie z roztworu oddestylowuje sie alkohol pod obnizonym cisnieniem. Powstaty osad przemywa sie
kilkukrotnie eterem dietylowym, nastepnie rozpuszcza sie w chloroformie, saczy pod obnizonym cisnie-
niem, kolejno oddestylowuje rozpuszczalnik z przesaczu i suszy sie w temperaturze 60°C pod zmniej-
szonym cisnieniem przez 24 godziny. Chlorowodorek estru propylowego L-fenyloalaniny otrzymuje
sie z wydajnoscia 80%. Ma on postac biatego ciata statego o temperaturze topnienia Tt=114,8°C i skre-
calnoéci wrasciwej [a]o® = +21,6 (c=0,5% (m/v) w CHCI3).

Przyktad 33

Do kolby okragtodennej o pojemnosci 100 cm?3, zaopatrzonej w dipol magnetyczny wprowadza
sie 5,0526 g (0,031 mola) L-fenyloalaniny i 50 cm? butanolu. Nastepnie dodaje sie 6,6459 g (0,061 mol,
7,8 cm?) chlorotrimetylosilanu. Reakcje prowadzi sie 48 godzin w temperaturze 60°C, po czym roztwor
zateza sie pod zmniejszonym cisnieniem. Produkt przemywa sie kilkakrotnie eterem dietylowym w celu
wymycia powstajacego ubocznie hydroksytrimetylosilanu i nieprzereagowanego chlorotrimetylosilanu.
Nastepnie produkt rozpuszcza sie w chloroformie, odsgcza sie pod obnizonym cisnieniem. Z przesaczu
oddestylowano rozpuszczalnik. Produkt suszy sie w temperaturze 60°C pod cisnieniem 4 hPa. Chloro-
wodorek estru butylowego L-fenyloalaniny otrzymuje sie z wydajnoscia 88%. Temperatura topnienia
Ti=134,9°C, a skrecalno$¢ whasciwa [a]o?® = +24,8 (c=0,5% (m/v) w CHCI3).

Widma 'H NMR i "*C NMR, FT-IR potwierdzaja strukture chlorowodorku estru butylowego L-fe-
nyloalaniny.

H NMR (400 MHz, CDCI3) 8 w ppm: 8,79 (s, 3H); 7,21-7,32 (m, 5H); 4,41 (t, J = 7,8 Hz, 1H); 4,03
(t, J = 6,8Hz, 2H); 3,47-3,52 (dd, J = 5,7, 6,4 Hz, 1H); 3,30-3,36 (dd, J=7,8; 7,9 Hz, 1H); 1,49-1,41 (m,
2H); 1,13-1,19 (m, 2H); 0,83 (t, J = 7,4 Hz, 3H).

3C NMR (100 MHz, CDCls) & w ppm: 168,97; 134,29; 129,62; 128,81; 127,50; 66,21; 54,36;
36,46; 30,16; 18,87; 13,60.

FT-IR: vmax (cienki film): 3202,90; 2956,68; 1974,82; 1739,22; 1494,99; 1237,86; 743,61; 700,31
cm;

Skrecalnos¢ wtasciwa (CHCI3) [a]o?® = +24,8

Temperatura topnienia Ty= 134,9°C
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Tahcla 1.
. Czas Ilos¢ Objetos¢ | Objetosé .
Stosunck molowy | Temperatura e | _ ) Wydajnosé
AA:TMSCLEROH C) reakeji | aminokwasu TMSSCI alkoh;)Iu %]
[h) [g] [cm’] (cm’]
CHLOROWODOREK ESTRU METYLOWEGO L-ALANINY
14,6
1:2:21.8 25 24 5,0862 (12,4067 50 89
g)
" CHLOROWODOREK ESTRU ETYLOWEGO L,D-ALANINY "7 i o
14,2
1:2:15.2 20 163 5,0000 (12.1550 50 39
g
7 CHLOROWODOREK ESTRU PROPYLOWEGO L-ALANINY: -
14,4
1:2.11,9 25 168 5,0270 (12,3306 50 26
g)
CHLOROWODOREK ESTRU METYLOWEGO L-WALINY " "
11.0
1:2:288 25 24 5,0255 (9,3213 50 83
g)
L s CHLOROWODOREK ESTRU ETYLOWEGO 1-WALINY
1:2:28.2 12,3
60 4 5,775 (10,711 30 42
£)
1:2:27,6 12,8
60 24 5,906 (10,953 50 62
g
1:2:27.6 12,7
60 48 5,857 (10,863 50 85
g
1:2,5:27,1 16,2
25 48 6,012 (13,895 50 36
g)
1:2,5:30,7 14,1
40 48 5,215 (12,053 50 54
g
1:2,5:27,6 12,6
50 48 5.822 (10,765 50 72
)
1:2,5:18,4 23,7
60 48 8,752 (20,291 50 93
g)
1:2,5:23 19,0
60 72 7,019 (16,272 50 88
g)
1:3:31,6 ) 16,6
60 48 31246 (14243 50 94
g
1:35:31 <1 19,8
60 48 5.2135 (16,927 50 95
g
1:4:30,1 233
60 48 3,3662 (19,903 50 94
g
CHLOROWODOREK ESTRU IZOPROPYLOWEGO L-WALINY
16,0
1:2,5:21,2 70 48 5,801 (13,658 50 31
)
15,5
1:2,5:21,6 70 72 53,7111 (13,240 50 37
g
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Zastrzezenia patentowe

Sposéb wytwarzania chlorowodorku estru alkilowego aminokwasu o dtugosci taricucha w cze-
Sci estrowej ponizej C6, polegajacy na estryfikacji aminokwasow alkoholem w obecnosci czyn-
nika chlorujacego, znamienny tym, ze stosuje sie chlorotrimetylosilanu jako katalizator i czyn-
nik wiazacy wode, a estryfikacje prowadzi sie w temperaturze od 25°C do 70°C w czasie od
4 godzin do 168 godzin, zas chlorotrimetylosilan stosuje sie w stosunku molowym do amino-
kwasu wynoszacym od 2:1 do 6:1, a alkohol stosuje sie w ilosci od 7,7 do 51,6 moli na 1 mol
aminokwasu, przy czym po zakonczeniu estryfikacji lotne sktadniki oddestylowuje sie w tem-
peraturze 60—-90°C pod obnizonym cisnieniem, a tak otrzymany surowy produkt przemywa sie
pierwszym rozpuszczalnikiem, a nastepnie rozpuszcza w drugim rozpuszczalniku, a roztwér
saczy sie pod obnizonym cisnieniem, zas z przesaczu oddestylowuje sie rozpuszczalnik, na-
stepnie z pozostatosci po destylacji ogrzewajac w temperaturze 60°C, pod obnizonym cisnie-
niem, przez 12—48 godzin usuwa sie resztki rozpuszczalnika otrzymujac czysty chlorowodorek
estru alkilowego aminokwasu.

Sposob wytwarzania chlorowodorku estru alkilowego aminokwasu wedtug zastrz. 1, zna-
mienny tym, ze jako aminokwas stosuje sie L-alanine lub, LD-alanine lub L-waline lub
L-leucyne lub L-metionine lub L-fenyloalanine.

Sposob wytwarzania chlorowodorku estru alkilowego aminokwasu wedtug zastrz. 1, zna-
mienny tym, Ze jako alkohol stosuje sie alkohol metylowy lub etylowy lub propylowy lub izo-

propylowy lub butylowy lub heksylowy.
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4. Sposob wytwarzania chlorowodorku estru alkilowego aminokwasu wedtug zastrz. 1, zna-
mienny tym, Ze jako pierwszy rozpuszczalnik stosuje sie eter dietylowy lub octan metylu lub
octan etylu lub tetrahydrofuran.

5. Sposob wytwarzania chlorowodorku estru alkilowego aminokwasu wedtug zastrz. 1, zna-
mienny tym, ze jako drugi rozpuszczalnik stosuje sie chloroform lub chlorek metylenu.



