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Sposéb wyodrebniania ze srodowiska poreakcyjnego
chlorowodorku 5-/3’-dv_vumetyloaminopropylideno/-dwubenzo-/a,d/cykloheptadienu

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wyodregbniania ze srodowiska poreakcyjnego chlorowodorkt
5—/3’—dwumetyloaminopropylideno/—dwubenzo—/a,d/cykloheptadienu, stosowanego srodka w lecznictwie jako
czynnika psychoterapeutycznego.

Wiadomo, Ze zwiazek ten mozna otrzymywaé wieloma sposobami, ale we wszystkich przypadkach w kos-
cowej fazie syntezy uzyskuje si¢ go w roztworze jednego lub mieszaniny dwdéch lub wigcej rozpuszczalnikéw,
z ktérego zwigzek ten wydziela si¢ w dwdch etapach, to jest najpierw odparowuje si¢ roztwdr do sucha, a nastep-
nie pozostalos¢ oczyszcza na drodze krystalizaciji.

Wedtug jednego z tych sposobéw, opisanego w czeskim patencie nr 99 624, w koricowej fazw procesu
uzyskuje si¢ chloroformowy roztwor chlorowodorku 5—/3’—dwumetyloaminopropylideno/—dwubenzo—/a,d/cy-
kloheptadienu, z ktérego oddestylowuje si¢ chlorform pod zmniejszonym cisnieniem, a pozostato$é oczyszcza na
drodze krystalizacji z mieszaniny etanolu i eteru, uzyskujac produkt o temperaturze topnienia 196—197,5°C
z wydajnoscia 86-procentowa. Wedtug innego sposobu, opisanego w polskim patencie nr 51407, z roztworu
omawianego chlorowodorku w czterowodorofuranie oddestylowuje si¢ rozpuszczalnik, a pozostato$é oczyszcza
przez krystalizacjg z octanu etylu. Osad odsacza sig¢ i przekrystalizowuje z mieszaniny octanu etylu i kwasu
octowego, uzyskujac produkt o temperaturze topnienia 196—198°C z wydajnoscia 81 procent. Jeszcze inny
sposéb, opisany w J.Org.Chem. 27,230 (1962), polega na rekrystalizacji surowego chlorowodorku 5—/3’—dwume-
tyloaminopropylideno/—dwubenzo—/a,d/cykloheptadienu z acetonitrylu, uzyskujac ta droga preparat z wydaj-
nosciag 70 procent o temperaturze 197—199°C. Wedtug francuskich patentéw nr 1368709 i nr 491M surowy
produkt oczyszcza si¢ na drodze krystalizacji z mieszaniny etanolu, izopropanolu i eteru, a wedtug patentu USA
nr 3205264 i patentu francuskiego nr 1525858 z mieszaniny izopropanolu i eteru.

- Jednak wszystkie znane sposoby wyodrebniania produktu ze srodowiska poreakcyjnego s3 co najmniej
dwuetapowe, gdyz w pierwszym etapie trzeba z roztworu poreakcyjnego oddestylowaé do sucha rozpuszczalnik,
aw drugim etapie pozostaty osad surowego produktu przekrystalizowaé i oczyscié. Pierwszy etap odparowywa-
nia rozpuszczaln. jest niewygodny do przeprowadzenia w skali przemystowej, a drugi etap oczyszczania i krystali-
zacji surowego produktu charakteryzuje si¢ niskg wyda]nosclq, aw przypadku zadawalajacej wydajnoséci — niskq
czystoscia preparatu.



2 70162

Stwierdzono, ze niedogodnosci te mozna tatwo omingé i uzyskiwaé korficowy produkt z wysoka wydajno$-
cig i 0 wysokim stopniu czystosci, jezeli roztw6r poreakcyjny w dowolnym rozpuszczalniku zamieni si¢ znanymi
metodami na roztwdr chlorowodorku 5—/3’—dwumetyloaminopropylideno/—dwubenzo—/a,d/cykloheptadienu
w takich rozpuszczalnikach, jak np. metanol, etanol, kwas octowy, woda, zagesci go 1o konsystencji syropu,
anastepnie doda taki organiczny rozpuszczalnik, jak np. beénzen, octan etylu, toluen, czterochlorek wegla,
ksylen, ktéry zjednej strony nie rozpuszcza chlorowodorku 5—/3’—dwumetyloaminopropylideno/—dwuben-
zo—/a,d/—cykloheptadienu, az drugiej strony bardzo dobrze rozpuszcza wszelkiego rodzaju zanieczyszczenia
i uboczne produkty reakcji, a ponadto jest zdolny do tworzenia azeotropu z rozpuszczalnikiem tego chlorowo-
dorku oraz do tworzenia trdjsktadnikowego roztworu jednofazowego z rozpuszczalnikiem omawianego chloro-
wodorku iz samym chlorowodorkiem 5—/3’—dwumetyloaminopropylideno/—dwubenzo—/a,d/cykloheptadienu
co najmniej w ograniczonym zakresie stgzen, a nast¢pnie oddestylowuje azeotropowo czg¢$é mieszaniny rozpusz-
czalnikéw. Taki sposéb postgpowania, w ktérym wytwarza si¢ przejsciowo tréjsktadnikowy uktad jednofazowy,
istniejacy w pewnym zakresie stezeni po oddestylowaniu odpowiedniej ilosci rozpuszczalnikéw na drodze azeotro-
powej, umozliwia wydzielenie si¢ krysztatéw koricowego produktu o wysokim stopniu czystosci i z bardzo dobra
wydajnoscia. : .

Podane ponizej przyktady wyjasniaja blizej istote wynalazku, nie ograniczajac jego zakresu:

_ Przyktad I Poreakcyjny wodny roztwor surowego chlorowodorku 5—/3’—dwumetyloaminopropylide-

no/—dwubenzo—/a,d/cykloheptadienu, zawierajacy 15,7 g czystego produktu, zaggszcza si¢ do konsystencji syro-
pu, a nastgpnie dodaje 100 ml benzenu i na drodze azeotropowej destylacji oddestylowuje wode. Po oddestylo-
waniu znacznej czgfci wody powstaje jednofazowy roztwdr tréjsktadnikowy, sktadajacy sie z wody, benzenu
i chlorowodorku, z ktérego po dalszym oddestylowaniu wody wydziela si¢ osad czystego chlorowodorku
5—/3’—dwumetyloaminopropylideno/—dwubenzo—/a,d/cykloheptadienu, ktéry odsjcza sie i przemywa benze-
~ nem. Po wysuszeniu uzyskuje si¢ 15,5 g koricowego produktu o temperaturze topnienia 198—199°C.
, Przyktad IL Poreakcyjny wodny roztwdr surowego chlorowodorku 5—/3’—dwumetyloaminopropyli-
deno/—dwubenzo—/a,d/cykloheptadienu o zawartosci 10 g czystego produktu, zageszcza si¢ do konsystencji
syropu, dodaje 60 ml toluenu i oddestylowuje azeotropowo wode, po czym z powstatego jednofazowego roztwo-
ru tréjsktadnikowego po odpedzeniu dalszej czesci wody wydziela si¢ 9,8 g czystego preparatu o temperaturze
topnienia 197—198°C.

Przyktad IIL Poreakcyjny etanolowy roztwdr surowego chlorowodorku 5—/3’—dwumetyloaminopro-

pylideno/—dwubenzo—/a,d/cykloheptadienu o zawartosci 31,4 g czystego preparatu zageszcza si¢ do stgzenia
50-procentowego, po czym dodaje 400 ml octanu etylu i oddestylowuje azeotropowo mieszaning etanolu z octa-
nem etylu. Po oddestylowaniu okoto 200 ml roztworu wydziela si¢ z jednofazowego roztworu biaty osad, ktéry
po odsaczeniu, przemyciu octanem etylu i wysuszeniu stanowi czysty produkt w ilosci 30,2 g o temperaturze
topnienia 196—197,5°C.

Przyktad IV. Poreakcyjny etanolowy roztwér surowego chlorowodorku 5—/3’—dwumetyloaminopro-
pylideno/—dwubenzo—/a,d/cykloheptadienu o zawartosci 15 g czystego produktu zageszcza si¢ do stezenia
50-procentowego i dodaje 400 ml czterochlorku wegla. Po oddestylowaniu czesci roztworu wydziela si¢ w posta-
ci krystalicznej 14,7 g czystego produktu o temperaturze topnienia 198—199,5°C.

Przyktad V. Roztwér surowego chlorowodorku S5—/3’—dwumetyloaminopropylideno/—dwuben-
zo—/a,d/cykloheptadienu w kwasie octowym o zawartosci 20 g czystego preparatu zageszcza si¢ do konsystencji
syropu, dodaje 200 ml ksylenu i oddestylowuje azeotropowo mieszaning kwasu octowego z ksylenem. Po odde-
stylownaiu kwasu octowego wydziela si¢ osad w postaci krystalicznej, ktory po odsaczeniu, przemyciu i wysusze-
niu stanowi czysty preparat o temperaturze topnienia 197—198°C w ilosci 19,6 g.

Przyktad VI Poreakcyjny metanolowy roztwdr surowego chlorowodorku 5—/3’—dwumetyloamino-
propylideno/—dwubenzo—/a,d/—cykloheptadienu o zawartosci 25 g czystego preparatu zageszcza si¢ do stgzenia
50-procentowego, dodaje 300 ml benzenu i azeotropowo oddestylowuje mieszaning metanolu z benzenem. Po
oddestylowaniu metanolu z jednofazowego roztworu wydziela si¢ osad, ktéry po odsaczeniu, przemyciu i wysu-
szeniu stanowi 24,4 g czystego preparatu o temperaturze 198—199°C.

Zastrzezienie patentowe

Sposéb wyodrebniania ze $rodowiska poreakcyjnego chlorowodorku 5—/3’—dwumetyloaminopropylide-
no/—dwubenzo—/a,d/cykloheptadienu, znamienny tym, e roztwdr surowego chlorowodorku 5—/3’—dwumetylo-
aminopropylideno/—dwubenzo—/a,d/cykloheptadienu w rozpuszczalniku takim, jak etanol, kwas octanowy, wo-
da, zageszcza si¢ do konsystencji syropu, po czym dodaje drugi organiczny rozpuszczalnik, jak na przykiad
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benzen, octan etylu, czterochlorek wegla, toluen, ksylen, w ktérym chlorowodorek 5—/3’—dwumetyloaminopro-
pylideno/—dwubenzo—/a,d/cykloheptadienu nie rozpuszcza sig, natomiast bardzo dobrze rozpuszczajg si¢ zanie-
czyszczenia i ktdry to rozpuszczalnik tworzy azeotrop z obecnym w syropie rozpuszczalnikiem, a réwnoczesnie
tworzy tréjsktadnikowy roztwdr jednofazowy zawierajacy obydwa rozpuszczalniki i chlorowodorek 5—/3’—dwu-
metyloaminopropylideno/—dwubenzo—/a,d/cykloheptadienu i nastepnie mieszaning rozpuszczalnikéw oddesty-
lowuje si¢ na drodze azeotropowej, a wytracony czysty produkt odsacza si¢, myje i suszy.
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