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Sposób wytwarzania dwuetyloamidu kwasu nikotynowego
Patent trwa od dnia 6 sierpnia 1959 r.

Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania
dwuetyloamidu kwasu nikotynowego przy uży¬
ciu wolnego kwasu nikotynowego.

Według znanych sposobów wytwarzania dwu¬
etyloamidu kwasu nikotynowego wytwarza się
najpierw chlorobezwodnik kwasu nikotynowego,
a następnie kondensuje go ze specjalnie przy¬
gotowanym chlorowodorkiem dwuetyloaminy.
W tym celu na kwas nikotynowy działa się
trójchlorkiem fosforu albo chlorkiem tionylu
w bezwodnym środowisku rozpuszczalnika or¬
ganicznego w temperaturze 80—120°C, a otrzy¬
many chlorobezwodnik stosuje się do procesu
kondensacji. Otrzymany produkt kondensacji
po oczyszczeniu stanowi czysty dwuetyloamid
kwasu nikotynowego.

Wydajność całego procesu w przypadku sto¬
sowania trójchlorku fosforu nie przekraczała

*) Właściciel patentu oświadczył, źe współ¬
twórcami wynalazku są mgr Anna Pełka,
mgr inż. Leszek Grabowski, mgr inż. Stanisław
Poradowski i mgr inż. Tadeusz Kosiński.

56% wydajności teoretycznej, zaś przy użyciu
trudno dostępnego chlorku tionylu wahała się
w granicach 75—79% wydajności teoretycznej.

Wynalazek umożliwia wytwarzanie dwuety¬
loamidu kwasu nikotynowego z wydajnością
rzędu 85—87% wydajności teoretycznej z po¬
minięciem uciążliwego wytwarzania chlorowo¬
dorku dwuetyloaminy.

Sposób według wynalazku polega na podda¬
waniu kondensacji wolnego kwaski nikotynowe¬
go z dwuetyloaminą w środowisku bezwodnych
rozpuszczalników aromatycznych, w obecności
tlenochlorku fosforu jako środka kondensacyj¬
nego w temperaturze wrzenia mieszaniny. Go¬
towy produkt w stanie czystym otrzymuje się
przez ekstrakcję i oczyszczanie jednym ze zna
nych sposobów.

Przykład Do 900 ml toluenu wsypuje się
123 g kwasu nikotynowego, oddestylowuje oko¬
ło 300 ml toluenu w celu odwodnienia środo¬
wiska, a następnie po ochłodzeniu do tempera¬
tury 20—25°C wkrapla się 88 g dwuetyloaminy
rozpuszczonej w 70 ml osuszonego toluenu



Wkraplanie prowadzi się pod chłodnicą zwrotną
w temperaturze 25—-30°C. Następnie do zawar¬
tości reaktora wkrapla się w temperaturze 25—
40°C 76 g tlenochlorku fosforu, podgrzewa do
wrzenia i utrzymuje w tej temperaturze przez
10 godzin (temperatura 100—11Q°C).

Po zakończeniu procesu kondensacji masę re¬
akcyjną chłodzi się do temperatury 30°C, doda-*
je około 100 ml wody i zobojętnia sodą do odt;
czynu alkalicznego na fenoftaleinę. Otrzymany
produkt ekstrahuje się toluenem, a następnie
oddestylowuje się rozpuszczalnik. Po ochłodze¬
niu produkt oczyszcza się znanymi metodami
np. przez rozpuszczenie w wodzie destylowanej,
dodanie węgla aktywnego, odsączenie, dodanie
roztworu ługu sodowego, roztworu nadmanga¬
nianu potasowego lub innego środka utleniają¬
cego, odsączenie, wysolenie za pomocą węglanu
sodowego, wyekstrahowanie oczyszczonym ben¬
zenem, oddestylowanie rozpuszczalnika i przede¬

stylowanie gotowego produktu pod próżnią w
temperaturze poniżej 160°C. Otrzymany produkt
pozbawia się woni przez ogrzewanie w pod¬
wyższonej temperaturze pod próżnią. Otrzymu¬
je się 152—155 g dwuetyloamidu kwasu nikoty¬
nowego, odpowiadającego Farmakopei Polskiej
III, co stanowi 85—87% wydajności teoretycznej

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania dwuetyloamidu kwasu
nikotynowego, znamienny tym, że kwas nikoty
nowy kondensuje się z wolną dwuetyloamin^
w środowisku bezwodnych rozpuszczalników w
obecności tlenochlorku fosforu jako środka kon-
densującego w temperaturze wrzenia miesza
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