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Spos6b wytwarzania estrow dwualklloammoetylowych kwasow
a-alkiloksy- a, « -dwufenylooctowych oraz ich soli

Patent trwa od dnia 19 listopada 1962 r.

Wynalazek dotyczy sposobu wybtwarzania
estréw dwualkiloaminoetylowych kwaséw -al-
Kiloksy-o,a-dwufenylooctowych oraz ich soli,
0 wzorze og0lnym przedstawionym na rysunku,
w ktdrym R; — oznacza rodnik metylowy, ety-
lowy, n-propylowy, n-butylowy, izo-butylowy,
amylowy, izo-amylowy itp. R:= R; — rodnik
metylowy lub etylowy, R, — woddr, rodnik me-
tylowy, etylowy, propylowy, allilowy a X —
chlor, brom, jod. Zwigzki tego rodzaju stoso-
wane s3 jako §rodki przeciwbolowe, przeciw-
skunczowe i przeciwhistaminowe. '

Znane s liczne sposoby wytwarzania tego
typu zwigzkow. Np. wediug opisu patentowego
NRF nr 894896 estryfikuje sie kwas a-etoksy-
a,0-dwufenylooctowy za pomocy  dwumetylo-
aminoetanolu, przy czym ofrzymuje sie odpo-

< %) “Wlasciciel patentu o$wiadczyl, ze wspol-
fwércami wynalazku s3 prof. dr Anna Chrzasz-
czewska, mgr Nikodem Iciek i dr A«ma Sza-
dowska.

wiedni ester dwumetyloaminoetylowy; wedlug
innego znanego sposobu = otrzymuje sie ester,
dwuetyloaminoetylowy kwasu q-n-propoksy- a,a
dwufenylooctowego przez ogrzewanie wspom-
nianego kwasu z roztworem etoksylanu sodu
i chlorku dwuetyloaminoetylu. Po skonczonej
reakcji oddestylowuje sie alkohal a pozostalo§é
zakwasza  rozcienczonym  kwasem  solnym,

" oczyszeza przesgcz weglem, wytraca ester amo-

niakiem, ekstranuje eterem i destyluje w tem-
peraturze 175—180°C przy 0,2 mm Hg. Opisany.
w Helvetica Chimica Acta 1951 str. 373 sposob
otrzymywania estru dwuetyloaminoetylowego
xwasu o-etoksy- lub o-prpoksy-a, a-dwufeny-
looc-towego .polega na ogrzewaniu mieszaniny
etoksylanu sodu, odpowiedniego a-a]k;i]ok.sy-
kwasu i chlorku dwuetyloaampoetylu w migu
3 godzm Dalsza przerébka i wy\d.z.leleme czZys-
tego estru jest analogiczna do wyzej opisane].

Wszystkie te znane sposoby wykazuja szereg
wad (duza ilogé operacji, stosowanie eteru oraz
destylacja pod bardzo niskim ciénieniem), kté-



re ubruonmj’a Rrowa,dzeme mecesu -na. . skale
: przemyslowq . .

“Wynalazek musuwa wspomniane trudnosci
lele prowadzeniu reakcji miedzy odpowied-
nim kwasem alkiloksy-o,o-dwufenylooctowym
a chlorkiem dwualkiloaminoetylu w S$rodowis-
ku octanu etylu w obecno$ci bezwcdnego we-
glanu potasowego w temperaturze wrzenia
mieszanin. Po zakonczeniu reakcji priodukt w
postaci odpowiedniego estru kwasu wydziela
sig z masy poreakcyjnej w postaci przesgczu
i w przypadku wyhwarzania soli przesacz ten
traktuje odpowiednim chdorowcowodomem W
celu otrzymania. .soli estru,

. Nizej podane przyktady wykonania wynalaz-
ku wyjasniajg blizej wtote wynalazk;u, nie
ograniczajac jej.

Przyktad I. Do kolby trojszyjnej umieszczo-
nej. na raZni wodnej, zaopatrzenej w mieszadio
i chlodnice zwrotng, zabezpieczong przed wil-
gocia, wprowadza si¢: 36,3 g kwasu o-metoksy-
a.a-dwufenylo-octowego.

20,6 g'czystego chlorku dwuetyloaminoetylu,

30 g wyprazonego weglanu potasu i

150 mil octanu ety\lru 0CzZySzezonego.

Po uruchomieniu mleszadla lazme ogrzewa
sie i uirzymuje bempenamre masy reakcyjnej
od 70-76°C w ciggu 23 godzin.

Po przepmwadzone] kondensac:u :pmd:ukt po-

reakcymy wystudza sie, - a nasmepme Przesacza

przez Ie]ek s1mowy i osad cd»ofbrze przemywa. W
przésaczu znajduje sie ‘ester * dwuetyloaming-
etylowy kwasu a-metoksy a,a-dwufenyloocto
wego.

Do wyzeJ otrzymanego przesaczu meovwadza
51e g suchegp chloemwodoru Z roztwox-u Wy-
d.zu;-l.a sie krystaliczny, b1aly prod:wknt. \a .dru-
gl dlmen osad odsacza sie i przemywa octa.nem
ell:yJJu Po wysuszemu uzys"ku;e sig 45 g suro-
wego modutk'tu W celu oﬂn;zymama czystpgo
pnodmk:bu w kolbae olqra,glodemneJ z chlodnica
zwrotqq mzpuszcza sie 45 surowego produktu
w600 ml ootanu etylu d-odaJe wegla i ogrzewa
do wrzema, a ;mshqpme przesacza si¢ ma gora-
co ptrz% ﬁaldomy saozek Na drugi dmen wy-
Icrystalmwm:e produkt w rpmtam igiet. Osad
odsgcza sig¢ i’ przemywa octanem etylu. Uzys-
kuje sie 35 g czystego zwigzku o temperadvurze
topmema 137—138°C.

- przez lejek sitowy
. a potgczone przesgcze uiywa do dalszego pro-

Przyklad II. Do kolby 3-szyjnej
dlem i chtodnica zwrotng wprowadza sie:

51 g kwasu -etoksy-q,o~dwufenylooctowego

27,2 g czystego chlorku dwuetyloaminoetylu,
. 40 g bezwodnego weglanu potasu i

200 ml czystego octanu etylu.

. Zawartosc kolby miesza si¢ i ogrzewa w tem-

:pm'atu.rze okoto 75°C w ciaggu 25-ciu godzin. Po

ostudzeniu . przesgcza sie masg poreakcyjng
i osad dobrze przemywa,

cesu.

Do potaczonych przesgczéw wprowadza sie 8
g suchego chlorowodoru. W czasie chlorowodo-
rowania wydziela sie z roztworu krystaliczny,
bialy produkt, Na drugi dzien uzyskany krysta-
liczny produkt odsacza sig i przemywa - octa-
nem etylu. Uzyskuje sie 68 g surowego chloro-
wodorku.

11 g wmwego chlorowodorku rozpuszczono. w
700 ml octanu etylu, ogrzano z weglem i na
gorgco sgczono. Z przesgcezu Kkrystalizuje sub-
stancja w postaci igietek. Na drugi dzien osad
odsacza 51@ i przemywa_octanem etylu Uzys-
kuje 51e 10 g czystego produk,hu o temperatu-
rze topnienia = 155—156°C.

Zastrzezenle patentowe

Sgosob vatwamama q'strow dwuaﬂhlvaxm
eqtj(duwy\ch kwasdw  q-alkiloksy- a,a—QJWMJ{eJnyJJQ-
octowych oraz. mh .soli, przez reakcjg odpowied;;
niego kwasu z qlglwhem drwua.].lm.]oanmmeﬂ:ylu
w érodowmlnu bezwodnym 1 przeprowadzenie
ohrza(manegp esi;nu W s0l, zmamienny tylm 7
proges pmwa@ml sle W mdqwnsku ocbanru eﬂ:yhu
W obecnosci, bezwodmegp wqglapxu potasowego

[bemperatum ‘wrzenia mieszaniny, przy czym
oi’.rzymany odpowiedni ester wydziela si¢ z ma-
sy poreakcyinej w postaci przesaezu i traktue
chlorowcowodorem w ¢elu otrzymania -soli
estru. o : :
Lédzkie Zaklady Fa,rmgceut;y‘q*}n‘;!

»Podfa“

Zaste:pca mgr inz. Antoni-Sentek
mecm.lk patenmowy
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