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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia dwuchlorowodorku L/+/-bis-2,2/etylenodwua-
mino/-butanolu-1 o budowie przedstawionej wzo-
rem 1.

Znany jest sposob wytwarzania zwiazku o wzo-
rze 1 przez kondensacje L/+/-2-aminobutanolu 1
z chlorkiem etylenu (J. Am. Chem. Soc. 83,2212-13,
1961, J. of The Medical and Pharmaceutical Che-
misiry 5, 835-45, 1962), przy czym uzyskuje sig
niskie wydajnosci (do 42%). Znany jest takze
(opis patentowy angielski 961.317) sposéb wytwa-
rzania zwigzku o wzorze 1 przez kondensacje
racematu-2-aminobutalonu-1 z chlorkiem etylenu
w stosunkach moralnych 25:1.

Reakcja prowadzona jest w calej masie reagen-
tow w temperaturze 100—120°C, przy czym uzy-
skuje sie niskie wydajno$ci (okolo 22%), a pro-
dukt koncowy jest zanieczyszczony blizej niezi-
dentyfikowanymi produktami reakcji, co powoduje
obnizenie temperatury topnienia koncowego pro-
duktu, podwyzszenie skrecalnosci oraz konieczno§é
dodatkowych operacji przy regeneracji zwigzku
o wzorze 1 z drugich rzutéw krystalizacji. Wiado-
mo, Ze przy preparatach stosowanych w lecznic-
twie, do ktorych nalezy takze zwigzek o wzorze 1,
nawet minimalne zanieczyszczenia wplywaja na
toksyczno§é preparatu; w zwigzku z tym uzyska-
nie preparatu o wysokiej czystoSci jest bardzo
wazne. .

Celem wynalazku jest opracowanie metody, w

70 909

15

20

25

30

ktbérej parametry procesu sg tak ustalone, ze gwa-
rantujg wysokg wydajno§é oraz czysto§é prepa-
ratu koncowego, umozliwiaja stosowanie go w le-
cznictwie bez koniecznoSci dodatkowych, zmud-
nych operacji oczyszczania.

Sposobem wedtug wynalazku, L/+/-2-aminobu-
tanol-1, na przyklad uzyskany wedlug opisu pa-
tentowego nr 66668, kondensuje sie z chlorkiem
etylenu, przez wkraplanie go do bezwodnego L/+/-
-2-aminobutalonu-1 -z szybko§cig pozwalajaca
utrzymaé temperature reakcji w granicach 145—
—170°C, w stosunku molarnym chlorku etylenu
do L/+/-2-aminobutanolu-1 1:5. Nastepnie uzyty
nadmiar L/+4/-2-aminobutanolu-1 w mieszaninie
reakcyjnej, odwadnia sie azeotropowo benzenem,
po czym bezwodny L/+/-2-aminobutanol oddesty-
lowuje i bezpoSrednio z procesu zawraca do syn-
tezy, a z pozostalo§ci w znany spos6b wydziela
zwigzek o wzorze 1.

Przyktad. Do 10 kg L/+/-2-aminobutanolu-1
(uzyskanego sposobem wedlug opisu patentowego
nr 66668), po ogrzaniu do temperatury 130°C, do-
zuje sie 2,3 kg chlorku etylenu z taka szybkoScia,
aby osiggngé skok temperatury do 170°C, dopusz-
czajagc jedynie do intensywnego refleksu. Po do-
daniu catkowitej ilo§ci chlorku etylenu utrzymuje
sie mieszanine reakcyjng w temperaturze 145—
—150° w czasie 40 minut. Po uplywie tego czasu
mieszanine ochladza sie¢ do 40° i dodaje metanol
celem rozcienczenia i dalej ochladza sie do tem-
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peratury pokojowej, po czym zadaje metanolowym
roztworem KOH w temperaturze do 30°C i mie-
sza przez 12 godzin. Nastepnie saczy sie celem
oddzielenia chlorku potasu i oddestylowuje me-
tanol.

Do mieszaniny, po oddzieleniu metanolu, doda-
je sie 22 kg benzenu, ogrzewajac ja uprzednio
do 50°C i poddaje destylacji azeotropowej, cig-
glej w czasie 16 godzin, az do calkowitego usu-
niecia wody. Nastepnie oddestylowuje sie benzen
pod ci$nieniem atmosferycznym, a nadmiar L/+/-
-2-aminobutanolu-1 — w prézni 30 mm Hg, zbie-
rajac frakcje wrzacag w temperaturze 91°—100°C.
Oddestylowany L/+/-2-aminobutanol-1 mozna bez-
posSrednio zawracaé do reakcji.

Brazowa, oleista pozostalo§é po destylacji L/+/-
-2-aminobutanolu-1 ochladza sie do temperatury
75°C i rozpuszcza w 5 kg izopropanolu, a nastep-
nie odsacza sie od resztek chlorku potasu i prze-
sgcz oziebia do temperatury 10°C, po czym wkra-
pla sie 5 kg izopropanolowego roztworu HCl o
stezeniu 31%, utrzymujgc temperature w zakresie
10°—30°C.

Po wkropleniu calej iloSci, mieszanine utrzy-
muje sie w temperaturze 0°—1°C w czasie 10 go-
dzin, ciggle mieszajgc. Otrzymany zwigzek o wzo-
rze 1 odsacza sie, przemywa izopropanolem i su-
szy. Uzyskuje sie 4,25 kg dwuchlorowodorku L/+/-
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-bis-2,2’-/etylenodwuamino/-butanolu-1, co stanowi
70% wydajnoéci teoretycznej w stosunku do L/+/-
-2-aminobutanolu-1.

W razie potrzeby otrzymany zwiazek o wzorze 1
krystalizuje sie przez rozpuszczenie w metanolu
i wydzielenie pierwszego i drugiego rzutu. Uzy-
skany sposobem wedlug wynalazku zwigzek o
wzorze 1 ma temperature topnienia 199—203°C,
skrecalno$é [0.]]2_-,0 =+ 6/c = 5-H;0/ Wydajnosé z kry-
stalizacji —82,5%.

Zastrzezenie patentowe

1. Spos6b wytwarzania dwuchlorowodorku L/+/-
-bis-2,2-etylenodwuamino/-butanolu-1 o wzorze 1
przez kondensacje L/+/-2-aminobutanolu-1 z chlor-
kiem etylenu, znamienny tym, zZe chlorek etylenu
wkrapla sie do bezwodnego L/+/-2-aminobutano-
lu-1 z szybko$cig pozwalajacg utrzymaé tempera-
ture reakcji w granicach 145°—170°C, w stosunku
molarnym chlorku etylenu do L/+/-2-aminobuta-
nolu-1 ré6wnym 1:5, a nastepnie uzyty nadmiar
L/+/-2-aminobutanolu-1 w mieszaninie reakcyjnej
odwadnia sie azeotropowo benzenem, po czym
bezwodny L/+/-2-aminobutanol oddestylowuje sie
i bezpo$rednio z procesu zawraca do syntezy, a z
pozostato§ci w znany sposdb wydziela zwigzek
o wzorze 1.
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Y.am 1, wiersz 13

Jjest: -2-aminobutalonu-1
powinno byé: -2-aminobutanolu-1

Lam I, wiersz 14

jest: moralnych
powinno byé: molarnych

Cena 10 z1
W.D.Kart. C/760/74, A4, 110



	PL70909B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DRAWINGS
	DESCRIPTION


