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Sposob wytwarzania bis-(pirydylometylo)-amin i ich soli
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Przedmictem wynalazku jest sposéb otrzymywa-:

nia bis-/pirydylometylo/-amin i ich soli, ktore wy-
kazujg wlasciwos$ci biologiczne i farmakologiczne,
a mianowicie wilasciwo$ci sympatykolityczne oraz
sympatykomimetyczne, dzieki czemu stanowia
cenne $rodki lecznicze.

Dotychczas brak publikacji na temat metod wy-
twarzania bis-/pirydylometylo/-amin i ich soli.

Spes6b wedlug wynalazku umeozliwia otrzmywa-
nie bis-/pirydylometylo/-amin i ich soli o pozgda-
nych wilasciwosciach farmakologicznych i z dobra
wydajnoscig. Spos6b ten polega na tym, ze na piry-
dylometyloamine dziala sie w temperaturze 150—
—200°C wodorem w obecnosci katalizatora, przy
czym jako katalizator stosuje sie pallad bez mos-
nika, na przyktad w postaci czerni palladowej, lub
osadzeony na no$niku mierozpuszezalnym w uzytym
rozpuszczalniku, na przyklad na weglu aktywnym
lub na siarczanie barowym. Pozakonczeniu reakcji
produkt rozpuszcza sie w rozpuszczalniku, najle-
piej w etanolu, odsgcza katalizator i oddestylowuje
rozpuszczalnik w celu otrzymania wolnej bis-/pi-
rydylometylo/-aminy.

Dla otrzymania soli bis-/pirydylometylo/-aminy
nie usuwa sie rozpuszczalnika z roztworu po od-
dzieleniu katalizatora, lecz zakwasza ten roztwor
kwasem, mnajkorzystniej réwniez rozpuszczalnym
W tym samym rozpuszczalniku, przy czym wytrgca
sie odpowiednia s6l. S61 te odsgcza sie i suszy,
po czym ewentualnie przekrystalizowuje w celu
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oczyszczenia. Mozna tez z przesgczu oddestylowaé
rozpuszczalnik i na wolng bis-/pirydylometylo/-
-amine, ewentualnie przedestylowang, dziata¢ kwa-
sem w celu otrzymania odpowiedniej soli.

Ponizsze przyklady wyja$niajg blizej spos6d we-
diug wynalazku.

Przyktad I. 5 g 3-aminometylopirydyny oraz
1,4 g katalizatora w postaci palladu, osadzonego
w iloéci 5% wagowych na siarczanie barowym ja-
ko noé$niku, miesza sie, ogrzewa do temperatury
160°C 1 przez te mieszanine przepuszecza wodoér. Po
dwéch godzinach ochtodzony produkt reakeji trak-
tuje sie etanolem i odsacza katalizator. Z prze-
sgczu, po oddestylowaniu etgnolu, otrzymuje sie
wolng bis-/pirydylometylo/-amine, ktoéra pod cis-
nieniem 0,175 mm stupa rteci wrze w temperaturze
178—182°C.

W celu otrzymania chlorowodorku tej aminy po-
stepuje sie jak wyzej az do odsaczenia katalizatora,
po czym przesgcz zakwasza sie alkoholowym roz-
tworem kwasu solnego do wartoSci pH = 5. Wy-
dzielony osad trojchlorowodorku bis-/pirydylome-
tylo/-aminy odsgcza sie i suszy. Z podanych wyzej
ilosci otrzymuje sie 5,1 g produktu o temperatu-
rze topnienia 264—265°C.

Przyktad II. 5 g 4-aminometylopirydyny
oraz 1,4 g [katalizatora, opisanego w przykladzie I,
miesza sie, ogrzewa do temperatury 175°C i przez
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te mieszanine przepuszcza w ciggu dwoéch i pél
godzin wodér. Po ochlodzeniu produkt reakcji roz-
puszcza sie w 50 ml etanolu i odsgcza katalizator.
Z przesgczu, ;po oddestylowaniu etanolu, otrzymuje
sie¢ wolng bis-/4+pirdylometylo/-amine, ktéra pod
cisnieniem 0,23 mm stupa rteci wrze w tempera-
turze 164—166°C.

W celu otrzymania chlorowodorku tej aminy
postepufe. sie jak podano w przykladzie I, przy
Czymgl izafkll@szenia przesaczu stosuje sie alkoho-
L twé_;r “kwasu solnego. Z podanych wyzej
iloSci otrzymuje sie 5 g tréjchlorowodorku bis-/-4-
-pirydylometylo/-aminy o temperaturze topnienia
228—230°C. ‘

Przyktlad III. Przez ogrzang do 165°C mie-
szanine 5 g 2-aminometylopirydyny i 1,4 g kata-
lizatora, opisanego w przykladzie I, przepuszcza
sie w ciggu trzech godzin wod6r. Mieszanine po-
reakcyjng chiodzi sie, rozpuszcza w etanolu i od-
sgcza katalizator. Z przesaczu oddestylowuje sie
etanol, a pozostalo§é przedestylowuje w tempera-
turze 150—152°C pod ci$nieniem 0,27 mm shlupa
rteci. Do otrzymanmej wolnej zasady dodaje sie 4n
roztwor alkoholowy kwasu solnego az do uzyska-
nia warto§ci pH = 2. Wydzielony osad tréjchloro-
wodorku bis-/-2-pirydylometylo/-aminy odsgcza
si¢ 1 suszy. Otrzymuje sie 4,5 g produktu o tempe-
raturze topnienia 155—156°C.

Przyktad IV. 5 g 4-aminometylopirydyny
oraz 1,4 g katalizatora w postaci palladu, osadzo-
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nego w ilosci 5% wagowych na weglu aktywnym,
ogrzewa sie do temperatury 175°C i (przez miesza-
nine przepuszcza wod6r. Po dwoéch godzinach do
ochlodzonej mieszaniny poreakcyjnej dodaje sie
etanolu i odsgcza katalizator. Przesgcz zakwasza sie
4n etanolowym roztworem kwasu solnego do war-
tosci pH = 5. Wydzielony osad tréjchlorowodorku

- bis-/4-pirydylometylo/-aminy odsgcza sig. Otrzymu-

je sie 5 g produktu o temperaturze topnienia 228—
230°C. ’

Przyklad V. 5 g 3-aminometylopirydyny i
0,07 g czerni palladowej ogrzewa si¢ do tempera-
tury 160°C i przepuszcza przez mieszaning wod6r.
Po dwoéch i p6l godzinach mieszanine poreakcyjng
chlodzi sie, dodaje 50 ml etanolu i odsgcza katali-
zator. Przesgcz zakwasza sie 4n roztworem kwasu
solnego w etanolu do wartoéci pH — 5 1 odsgcza
wydzielony osad tréjchlorowodorku bis-/3-pirydy-
lometylo/-aminy. Otrzymuje sie 4,1 g produktu o
temperaturze topnienia 264—265°C.

Zastrzezenie patentowe

Sposdéb wytwarzania bis-/pirydylometylo/-amin
i ich soli, znamienny tym, Ze pirydylometyloaminy
poddaje sie dziataniu wodoru w temperaturze 150—
—200°C w obecnoéci palladu jako katalizatora, a
otrzymang po oddzieleniu katalizatora wolng bis-
-/pirydylometylo/-amine przeprowadza sie¢ w s6l
przez zakwaszenie kwasem, korzystnie w §rodowis-
ku rozpuszczalnika, zwlaszcza etanolu.

ZG ,,Ruch” W-wa, zam. 415-65 nakilad 250 egz.



	PL49678B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


