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SPOSGB WYTWARZANIA ESTRU METYLOWEGO KWASU 3-AMINOPIRAZYNOKARBOKSYLOWEGO-2

Przedmiotem wynalazku jast sposdéb wytwarzania estru metylowego kwasu 3-aminopira-
zynokarboksylowego-2, podstawcwego péiproduktu podredniego w syntezie znanego leku diurety=-
cznego chlorowodorku 3,5-diamino=€-chloropirazynoiloguanidyny, czyli Amiloridu. Znany jest
sposéb wytwarzania estru metylowego kwasu 3-aminopirazynokarboksylowego-2 polegajgcy na
estryfikacji kwasu 3-aminopirazynokarboksylowago-2 metanolem w obecnoéci stgzonego kwasu
sierkowego /J.Am. Chem, S0c.67, 1711/1945/ lub jego scli sodowej w obecnosci bezwodnego
chlorowodoru /Ann., 660, 98/1962/. Niewielka rozpuszczalnoéé kwasu 3~aminopirszynokarboksy=-
lowego~2 w metanolu, nawet w obecnosci katalizatoréw procesu estryfikacji, stgzonego kwasu
siarkowago lub chlorowodoru powoduje, ze zawiesina kwasu 3-aminopirazynokarboksylowego-2
bardzo trudno poddaje sig procesowi estryfikacji. Wytworzony przy tym, niezaleznie od czesu
prowadzenia procesu, zaledwie z okolo 50% wydajnodcig ester metylowy kwasu 3-aminopirazyno-
karboksylowego-2, zanieczyszczony jest barwnymi produktami zachodzgcych ubocznie reakcji
chemicznyche. Dlatego wymaga on dodatkowego oczyszczenia przez krystalizscje z rozpuszczalni-
kéw organicznych, co dodatkowo obniza wydejnoéé procesu.

Stwierdzono, ze sposobem wediug wynalazku mozna otrzymaé ester metylowy kwasu 3-amino-
pirazynokarboksylowego-2 w stanie czystym z dobra 75% wydajnodécig, jezeli estryfikacje kwasu
3-aminopirazynokarboksylowego-2 metanolem prowadzi sie w obecnoéci 65% cleum., W tym celu do
metanolu w temperaturze ponizej 20°%¢ wprowadza sig@ 65% oleum, a nastepnie do wytworzonej
mieszaniny reakcyjnej, réwniez w temperaturze ponizej 20°C, kwgs 3-aminopirazynokarboksylowy=2.
Niscczekiwanie przy tym okazalo sig, 2s kwas 3-aminopirazynokarboksylowy-2 ulega rozpuszczeniu
w mieszaninie reakcyjnej, dzigki czempu podczas tak prowadzonego procesu estryfikacji, nie
zachodzg ubocznie inne reakcje chemiczna, a wydzielony ester metylowy kwasu 3-aminopirazyno-
karboksylowego-2 z mieszaniny reakcyinej, przez rozcieficzenie jej wodg i zobojgtnienie do
pH 7-8, nie wymaga dodatkowego oczyszczania. NiZej przytoczony przykiad blizej wyjadnia sposéb
wadlug wynalazku. :

Przyk?ad. Pad powierzchnla 720 cm” metanclu wprowadza sie 410 g 65% oleum tak,
ateby temperatura nie przekroczyla 2@°c, po czym dodajée sig 144 g /1,035 mols/ kwasu 3-amino-
pirazynokarboksylowego-2 i calodé utrzymuje eig¢ 24 godziny w temperaturze okolo 20%. Nastep-
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3 wody i zobojetnia sie kwadnym weglanem

nie mieszaning reakcyjng wkreple sig do 1800 cm
sodu do pH 7-8, Wydzielony osad sgczy sig, przemywa woda 1 suszy. Otrzymuie si¢ 118,8 g
estru metylowego kwasu 3-aminopirazynokarboksylowego-2 o temperaturze topnienia 170-

171,5°C, z wydajnodécie 75%.
Zestrzezendis patentowe

Sposbéb wytwarzania estru metylowego kwasu 3-aminopirazynokarboksylowego-2 z
kwasu 3-aminopirazynokarboksylowego-2 i metanoclu, znam i1 enny tymr, e kwas
3-aminopirezynokarboksylowy-2 poddaje sig estryfikacji metanolem w obecnoéci 65% oleum,
po czym produkt wydziela sie przez rozcieficzenie woda i zobojetnienie do pH 7-8,

Pracownia Poligraficzna UP PRL. Naktad 100 eg
Cena 400 zt



	PL147901B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


