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Sposób wytwarzania wodzianu soli sodowej kwasu pipekolinowego

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania soli sodowej kwasu pipekolinowego, który
dotychczas jest nieznanym związkiem. Znalazł on zastosowanie jako półprodukt do syntez organi¬
cznych związków przydatnych w przemyśle farmaceutycznym.

Znana jest sól sodowa kwasu pipekolinowego, którą otrzymano przez działanie ługiem
sodowym na kwas chloroaminokapronowy, przy czym wyodrębnianie tej soli nastręczało trud¬
ności i wymagało szeregu operacji, bowiem sól ta dobrze jest rozpuszczalna w wodzie jak też
pozostałe związki biorące udział w reakcji. Należało więc zatężać roztwór poreakcyjny a z krystali¬
zowanego osadu usuwać jednocześnie wypadający chlorek sodowy i inne zanieczyszczenia. Te
czynności w większej skali technicznej są energo- i pracochłonne, a przy ich wykonywaniu nastę¬
pują straty produktu, co zmniejsza efektywność i wydajność całego procesu.

Stwierdzono, że tych niedogodności unika się, jeżeli wytwarza się wodzian soli sodowej kwasu
pipekolinowego, który podobnie jak bezwodna sól sodowa nadaje się jako półprodukt do syntez
organicznych, a zwłaszcza do wytwarzania pochodnych kwasu pipekolinowego.

Według wynalazku wodzian soli sodowej kwasu pipekolinowego wytwarza się przez działanie
na o-chloro-£-kaprolaktam ługiem sodowym utrzymując pH środowiska około 14.

Sposób według wynalazku zachodzi z bardzo dobrą wydajnością bowiem w czasie reakcji
produkt usuwany jest z medium reakcyjnego, a więc reakcja może zachodzić do końca.

Niżej podane przykłady ilustrują sposób według wynalazku.
Przykład I. Do mieszaniny 532 g (3,6 mola) o-chlorokaprolaktamu i 1400cm3 wody

ogrzanej do 80°C wkroplono 324 g (8,1 mola) NaOH w 756 cm3 wody. Temperaturamieszaniny
wzrosła do 98°C. Po wkropleniu ługu utrzymywano temperaturę 100°C jeszcze wciągu 15 minut,
następnie mieszaninę ostudzono do temperatury otoczenia. Osad odsączono i wysuszono. Uzy¬
skano 577 g produktu zawierający 41,6% wody.Przesączpo odparowaniu i zatężeniu dał drugi rzut
produktu w ilości 155 g czystego produktu.

Pr z y kład II. Do roztworu 14,8 g (0,1 mola) o-chlorokaprolaktamu w 80 ml 99,8% etanolu
dodano 10 g (0,25 mola) wodorotlenku sodowego w postaci pastylek i całość podczas mieszania
ogrzano ostrożnie do wrzenia. Mieszaninę utrzymywano w temperaturze wrzenia przez pół godziny,
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następnie ochłodzono do około 50°C i przesączono. Pozostały na sączku osad chlorku sodowego
przemyto 2 X 10 ml etanolu; osad ten po wysuszeniu ważył 5,7 g. Przesącz nie krystalizował nawet
po całkowitym ostygnięciu. Po dodaniu 20 ml wody nastąpiła szybka krystalizacja. Zestaloną masę
oziębiono w lodówce, odsączono kryształy, przemyto 2 X 10 ml zimnego etanolu i wysuszono na
powietrzu. Otrzymano 16,0g produktu o zawartości około 66% bezwodnej soli sodowej kwasu
pipekolinowego i 34% wody. Wydajność 70%.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania wodzianu soli sodowej kwasu pipekolinowego, znamienny tym, że na
a-chloro-f-kaprolaktam działa się ługiem sodowym, przy czym pH środowiska utrzymuje się około
14 zwłaszcza po zakończeniu reakcji, a wytrącony produkt oddziela się w znany sposób.

Pracownia Poligraficzna UP PRL. Nakład 120 egz.
Cena 100 zł


	PL122826B2
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


