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Wynalazek niniejszy dotyczy sposobu
wytwarzania z kwasow a-fenyloalifatycz-
nych i aminoalkoholi estré6w, posiadaja-
cych wlasciwosci lecznicze.

Stwierdzono, ze estry, otrzymywane z
kwaséw a-fenyloalifatyecznych i aminoalko-
holi - n - alifatycznych, podstawionych po-
dwéjnie przy azocie, wykazujg dzialanie
przeciwkurczowe, przy czym posiadaja wy-
jatkowo slabe dzialanie trujace.

Jako kwasy a-fenyloalifatyczne nalezy
rozumieé nasycone lub nienasycone kwasy
alifatyczne, zawierajace grupe fenylowa
przy weglu sgsiadujacym z grupa karbo-
ksylowa i posiadajace nastepujacy wzér
ogdlny

R — CH — COOH

|

C,H,

(w ktérym litera R oznacza nasycony lub
nienasycony rodnik weglowodorowy), to
znaczy kwas 2-fenylopropionowy 1 jego
wyzsze homologi oraz odpowiednie polg-
czenia nienasycone.

Estry wedlug wynalazku niniejszego
mozna wytwarzaé z kwaséw a-fenyloalifa.
tycznych i aminoalkoholi - n . alifatycz-
nych, podstawionych podwdéjnie przy N,
przez estryfikacje tych kwaséw za pomoca
aminoalkoholi albo przez dzialanie chloro-
bezwodnikami lub bezwodnikami tych kwa.



s6w na aminoalkohole, albo tez przez dzia-
Janie soli potasowcowych tych kwaséw na
trzeciorzedowe aminy alifatyczne, podsta-
wione pojedynczo chlorowcem w jednym z
laricuch6w alifatycznych, albo wreszcie
przez dzialanie . drugorzedowa amina na
ester utworzony z kwasu o-fenyloalifatycz-
nego i alkylenochlorowcohydryny.

Nastepujace przyklady wyjasnidjg spo-
s6b przeprowadzania wynalazku w prak-
tyce.

Przyktad I. Do kolby o trzech szyjkach,
zaopatrzonej w chlodnice zwrotng i mie-
szadlo, wprowadza sie 0,1 mola chlorobez-
wodnika kwasu a-fenylo - n - waleriano-
wego 0 Wzorze

CH,
CH — COCl
CH,~

rozpuszczonego w 50 cm3 suchego benzenu.

Do roztworu tego wprowadza sie mie-
szajac 0,1 mola dwuetyloaminoetanolu, roz.
puszczonego w 50 cm? suchego benzenu, ma-
lymi porcjami w ciagu mniej wiecej 10
minut.

Nastepnie mieszanine reakecyjna mie-
szajac ogrzewa sie w ciggu 3 godzin na la-
zni wodnej do 80°C, po czym ochladza sie,
a utworzony produkt reakcji odsgcza sie i
przemywa benzenem.

W ten sposéb otrzymuje sie chlorowo-
dorek estru N - dwuetyloaminoetylowego
kwasu a-fenylo - n - walerianowego o
wzorze

C3H7 \
'CH.COOCH,.CH,.N(C,H_),.HCl
CH.~
6 5

ktéry posiada punkt topnienia 109°C. Wol-
na zasada posiada punkt wrzenia 140 —
144°C pod ci$nieniem 3 mm.

~ Przyklad II. Do naczynia reakcyjnego,
opisanego w przykladzie I, wprowadza sie

0,1 mola chlorobezwodnika kwasu n - bu-
tylo - a- fenylooctowego o wzorze

C4H‘J
Ner.co.c
C,H,

rozpuszczonego w 50 cm?® suchego benze-
nu. Do tego roztworu mieszajac wprowa-
dza sie stopniowo 0,1 mola dwuetyloamino-
- 1 - n - propanolu, rozpuszczonego W 50
cm? suchego benzenu, w ciggu 10 minut.

Nastepnie ogrzewa sie mieszanine re-
akeyjnag w ciggu 3 godzin pod chlodnicg
zwrotng. Po ochlodzeniu mieszanine te wy-
cigga sie 59/¢c-owym kwasem solnym, po
czym roztwoér ten wyciaga sie ponownie e-
terem. Wolny aminoester otrzymuje sie w
ten sposéb, ze wprowadza sie do wodnego
roztworu chlorowodorku 35 — 40 g weg-
lanu sodowego i wycigga eterem, przemy-
wa roztwoér eterowy woda, suszy i desty-
luje. Otrzymuje sie ester N - dwuetyloami-
nopropionowy kwasu n - butylofenylooc-
towego o wzorze

C-LHE) \
CH.CO0.CH,.CH,.CH,.N (C,H_),
C,H,

jako oleistg ciecz o punkcie wrzenia 151 —
155°C pod ci$nieniem 2 mm.

Przyktad III. 18,2 g (0,1 mola) chlo-
robezwodnika kwasu a-fenylomastowego i
50 cm® benzenu wprowadza sie do kolby o
pojemnosci 200 em? zaopatrzonej w mie-
szadlo i chtodnice zwrotng, po czym wpro-
wadza sie w ciagu 5 minut, mieszajac, roz-
twér 11,7 g (0,1 mola) dwuetyloaminoeta-
nolu w 500 cm3 benzenu. Nastepnie miesza-
nine reakcyjna ogrzewa sie w ciagu 3 go-
dzin na }azni wodnej do 80°C pod chtodnica
zwrotng, po czym ochladza ja, a otrzy-
many osad odsgcza, przemywa benzenem i
suszy. W ten spos6b otrzymuje sie 25 g
chlorowodorku estru N - dwuetyloamino-



etylowego kwasu o-fenylo - n - maslowego
w postaci pieknych krysztaléw o punkcie
topnienia 90 — 92°C.

Znaleziono za pomocg analizy 12, 10/o
Cl; obliczono dla

C,H,,0,NCl — 11,8/, Cl;

znalezmno za pomoca analizy 4,89 N; obli-
czono dla

C,H,,0,NCl — 4,650 N

Przyklad IV. Do kolby o pojemmoSci
500 cm3, o trzech szyjkach, zaopatrzonej w
mieszadlo i chlodnice zwrotng, wprowadza
sie 0,1 mola suchej soli potasowej kwasu
a-fenylomastowego i 756 cm3 suchego ben-
zenu, a nastepnie wprowadza sie roz-
twér -0,1 mola dwuetyloaminochloroetanu
CL.CH,CH,N(C,H,), w 50 cm3 suchego
benzenu. Mieszanine reakcyjng ogrzewa
sie, mieszajac, w ciggu 4 godzin pod chlod-
nicg zwrotna. Sole nieorganiczne oddziela
si¢ przez przemywanie wodg, a nastepnie
produkt reakeji oczyszcza przez destylacje.
Utworzony ester N - dwuetyloaminoetylo-
wy kwasu a-fenylo - n - maslowego o wzo-
rze

C.H,.CH.COO.CH,CH,.N(C,H,),
|
|
CGHS Vo

wrze w temperaturze 151 — 153°C pod ci$-
nieniem 7 mm. Chlorowodorek tego zwiaz-
ku topnieje w temperaturze 90 — 92°C.
Przyklad V. Mieszaning 0,2 mola dwn-
etyloaminy. i 0,1 mola estru j - chloroetylo-
wego kwasu a-fenylomastowego o wzorze

C,H,.CH.CO0.CH,CH,CI
|

CGH5

ogrzewa si¢ w zamknietej rurze do 100°C

w ciggu 13 — 14 godzin. Po ozigbieniu wy-
ciaga sie produkt reakecji mieszaning eteru
i 59/¢-owego kwasu solnego. Roztwér ete-
rowy oddziela sie od wodnego roztworu
kwadnego, ktéry zobojetnia sie az do reak-
cji zasadowej przez dodamie weglanu sodo-
wego. Nastepnie wyciagga si¢ ester amino-
wy z zasadowego roztworu eterem; roz-
twoér eterowy przemywa sie woda, suszy i
destyluje. W ten sposéb otrzymuje sie ester
a-fenylomastowy dwuetyloaminoetanolu.
Przyklad VI. Mieszaning skladajaca
sie z 0,1 mola kwasu a-fenylomastowego,
0,1 mola chlorowodorku dwuetyloamino-
chloroetanu, 0,15 mola bezwodnego wegla-
nu potasu oraz 25 cm3 acetonu ogrzewa sie,
mieszajae, w ciggu 10 godzin pod chlodni-
c3 zwrotng, a po oziebieniu sgczy sie i u-
suwa przez odparowanie aceton zawarty w
przesgczu. Pozostalo§é rozpuszeza sie w e-
terze, roztwér eterowy przemywa 109/¢-o-
wym weglanem sodowym i nastepnie wy-
ciaga 5%p-owym roztworem kwasu solne-

. go. Otrzymany roztwér zobojetnia sie do

reakcji zasadowej weglanem sodowym i’
wycigga eterem. Po odparowaniu eteru i
rektyfikacji otrzymuje sie opisany powy-
zej ester a-fenylomastowy dwuetyloamino-
etanolu.

Przyklad VII. Mieszaning skladajgcg
si¢ z 0,11 mola kwasu a-fenylomastowego,
0,1 mola - dwuetyloaminoetanolu, 80 cm?
ksylenu i 0,13 mola kwasu benzenosulfono-
wego wprowadza sie do kolby o pojemno-
Sci 500 cm?, o trzech szyjkach, zaopatrzo-
nej w mieszadlo i kolumne rektyfikacyjna,
dzialajaca jako chlodnica. Mieszanine go-
tuje sie w ciagu 4 godzin i oddestylowuje
okoto 500 cm3 ksylenu. Ilo§¢ ksylenu réwna
oddestylowanej dodaje sie zwolna w czasie
destylacji. Po ukoriczeniu destylacji prze-
mywa si¢ roztwér ksylenowy 100/p-owym
roztworem weglanu sodowego, aby usunaé
kwas a-fenylomastowy, ktéry nie wszedt w
reakcje, a nastepnie postgpuje sie w podo-
bny sposéb, jak w przykladzie II; otrzymu.



je sie powyze] opisany ester a-fenyloma-
stowy dwuetyloaminoetanolu.

Nastepujgce estry otrzymano réwniez
zgodnie z wynalazkiem niniejszym:

ester N - dwuetyloaminopropylowy
kwasu ax-fenylopropionowego o wzorze:

CH,CH.COOCH,CH,CH,N (C,H,),

CGH5
o punkcie wrzenia 140 — 142°C pod ci$nie-
niem 4 mm

(punkt topnienia jodometylanu 80 —
82°C) ;
ester N - dwuetyloamino - 1 - metylo-

butylowy kwasu a-fenylopropionowego o
Wzorze :

CH,CH.COO.CH.CH,CH,CH,N(C,H,),
C.H, CH,
o punkcie wrzenia 149 — 151°C pod ciénie-
niem 3 mm;
ester N _ dwubutyloaminopropylowy
kwasu a-fenylo - n - mastowego o wzorze:

C,H,.CH.COO.CH,CH,CH,N(C,H,),

CGHﬁ

(punkt topnienia jodometylanu 85°C);
ester N - dwuetyloaminopropylowy
kwasu a-fenylo - n - maslowego o wzorze:

C,H,.CH.COO.CH,CH,CH,N(C,H,),

CGH.")

o punkcie wrzenia 148 — 150°C pod ciénie-
niem 4 mm
(punkt topnienia
93°C) ;

jodometylanu 92 —

ester N - dwuetyloamino - 1 - metylo-
butylowy kwasu «-fenylo - # - mastowego
0 wzorze:

C,H,.CH.COO.CH.CH,CH,CH,N(C,H,),

C,H, CH,

o punkcie wrzenia. 165 — 168°C pod ci$nie-
niem 6 mm;

ester N . dwuetyloaminopropylowy
kwasu a-fenylo - n - walerianowego o wzo-
rze:

n.C,H..CH.COO.CH,CH,CH N(C,H_),

|

1

CGHﬁ
o punkcie wrzenia 150 — 154°C pod ci$nie-
niem 2 mm
(punkt topnienia jodometylanu 87—88eC) ;

ester N - dwuetyloamino . 1 . metylo-

butylowy kwasu a-fenylo - n - waleriano-
wego 0 wzorze:

n.C,H, .CH.COO.CH.CH,CH,CH,N(C,H,),

C,H, CH,

0 punkcie wrzenia 173 — 175°C pod cié-
nieniem 6 mm;

ester N - dwuetyloaminoetylowy kwa-
su allylofenylooctowego o wzorze:

CH,: CH.CH,.CH.COO.CH,CH,N(C.H),

CGHs
(punkt topnienia chlorowodorku 93 —
94°C) ;
ester N . dwuetyloamino,p.ropylawy

kwasu allylofenylooctowego o wzorze:

CH, : CH.CH,CH.C00.CH,CH,CH,N (C,H,),

|

C,H,

0 punkcie wrzenia 155 — 158°C pod ci§nieniem 3 mm
(punkt topnienia jodometylanu 103 — 105°C);



ester N - dwuetyloamino - 1 - metylobutylowy kwasu allylofenylooctowego o
Wzorze :

CH, : CH.CH,.CH.COO.CH.CH,CH,CH,N(C,H)

C,H,

CH,

o punkcie wrzenia 152 — 153°C pod ci$nieniem 3 mm;

ester N - dwuetyloaminoetylowy kwa-
su n - butylofenylooctowego o wzorze:

n-C,H,.CH.COO.CH,N(C,H,),

. CGHE\
(punkt topnienia chlorowodorku 92°C);
ester N - dwuetyloamino - 1 - metylo-
butylowy kwasu n - butylofenylooctowe-
g0 0 wzorze: .

n-C,H,.CH.COO.CH.CH,CH.N (CH,),

C,H, CH,

o punkcie wrzenia 170 — 173°C pod ci$-
nieniem 2 mm;

ester N - dwuetyloaminoetylowy kwa-
su izo - amylofenylooctowego o wzorze:

izo-C,H,,.CH.COO.CH,CH,N(C,H_),

CGH5

o punkcie wrzenia 160 — 165°C pod cis-
nieniem 8 mm.

Zastrzezenia patentowe.

1. Sposéb wytwarzania N - dwupod-
stawionych estréw aminoalkylowych kwa-

sow 2 -fenyloalifatycznych, znamienny tym,
ze kwasy a-fenyloalifatyczne o nasyconym
lancuchu alifatycznym wzglednie ich chlo-
robezwodniki lub bezwodniki poddaje sie
reakcji badZz z aminoalkoholami n - alifa-
tycznymi, podstawionymi podwéjnie przy
azocie, badz tez z alkylenochlorowcohydry-
nami, przy czym otrzymane estry chlorow-
coalkylowe przeprowadza si¢ w N - dwu-
podstawione estry aminoalkylowe dziala-
niem amin drugorzedowych.

2. Odmiana sposobu wedlug zastrz. 1,
znamienna tym, ze kwasy a-fenyloalifaty-
czne o nienasyconym lancuchu alifatycz-
nym wzglednie ich chlorobezwodniki lub
bezwodniki poddaje si¢ reakeji jak w
zastrz. 1.

3. Odmiana sposobu wedlug zastrz. 1
lub 2, znamienna tym, ze estryfikacje prze-
prowadza sie¢ dzialajac jednochlorowcopo-
chodnymi trzeciorzedowych amin alifaty-
cznych na sole potasowcowe kwaséw
a-fenyloalifatycznych.
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