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Spos6éb wytwarzania pochodnych amidu glicyny

1

Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania po-
chodnych amidu glicyny, ktére w postaci wolnych
zasad majg ogblny wzér R—NH—CH,—CO—NH—R.
We wzorze tym R oznacza réwne lub rézine, nasy-
cone lub nienasycone, rozgalezione lub nierozgale-
zione reszty alkilowe, majgce 6—14 atoméw wegla
lub nasycone albo nienasycone, ewentualnie nisko-

czgsteczkowe, alkilowane grupy cykloalkilowe albo.

dwucykloalkilowe, majgce 5—8 atomow wegla,
ktére badZ to bezpoSrednio, badZ tez poprzez ewen-
tualnie rozgalezione, zawierajgce 1—4 atomoéw
wegla grupy alkilenowe sg potaczone z atomem
azotu. :

Wytworzone sposobem wedlug wynalazku po-
chodne amidoglicyny wykazujg zaréwno jako wol-
ne zasady, jak tez w postaci kwasowych soli addy-
cyjnych nieoczekiwanie dobre wlaSciwosci prze-
ciwbakteryjne wobec drobnoustrojéw gramododat-
nich i(lub) gramoujemnych, takich jak na przykiad
Staphylococcus aureus i Escherichia coli. Zwigzki
te mogg by¢é stosowane nie tylko jako $rodki de-
zynfekcyjne, lecz réwniez jako $rodki chemotera-
peutyczne, zwlaszcza w przypadku infekcji lokal-
nych, )

W literaturze opisano bardzo wiele podstawio-
nych amidéw glicyny. Opisano jednakze prawie
wylacznie aminoacetamidy majgce trzeciorzedowg
grupe aminowga, podczas gdy wytwarzane sposo-
bem wedlug wynalazku amidy glicyny majg przy
obydwéch azotach wolny atom wodoru,
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Pochodne amidu glicyny mozna wedlug wynalaz-
ku otrzymywaé w rézny spos6b, a mianowicie:
mozna zwigzki te otrzymaé przez reakcje amidéw
kwasu chlorowooctowego o wzorze Hal—CH,—CO-
—NH—R, w ktéorym Hal oznacza atom chloru, bro-
mu lub jodu, a R ma wyzej podane znaczenie
z aming 0 wzorze R—NH,, w ktérym R ma wyzej
podane znaczenie. '

Mozna réwniez poddawaé reakcji pochodne kwa-
su chlorowcooctowego o wzorze Hal—CH,—CO—Y,
w ktérym Y oznacza nizszg grupe alkoksylowsg lub
atom chlorowca z dwoma molami aminy o wzorze
R—NH,, w ktérym R ma wyzej podane znaczenie.
W tym przypadku otrzymuje si¢ symetrycznie pod-
stawione pochodne amidu glicyny.

Mozna réwniez pochodne kwasu aminooctowego
o0 wzorze R—NH—CH,—CO—Y, w ktérym R i Y ma-
ja wyzej podane znaczenie, peddawaé kondensacj®
z aming o wzorze R—NH,, w ktérym R ma wyzej
podane znaczenie.

Zwigzki te mozna réwniez otrzymywaé przez re-
akcje amidéw kwasu chlorowcooctowego o wzorze
Hal—CH,—CO—NH—R, w ktéorym Hal i R maja
wyzej podane znaczenie z co najmniej dwoma mo-
lami aminy o wzorze R—NH,, w ktérym R ma wy-
zej podane znaczenie, lub przez reakcje amidéw
kwasu aminooctowego 0 wzorze R—NH—CH,—CO-
—NH—R, w ktérym R ma wyzej podane znaczenie
z aming o wzorze R—NH,, w ktérym R ma wyzej
podane znaczenie.
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W obydwd: D ;ypadkach reﬁkqa,, ,pxzehfegi
w pgdwymzonyc temperatux‘ach przy cz‘yn?
chodzi przeamidowanie.; W pierwszym przypadku
otrzymuje sie symetrycz,me podstawione pochodne
amidu glicyny, w drwglm przypadku badZ to syme-
trycznie badZ tez mesymetryczme podstawmne po-
chodne amidu glicyny. c

Dalsza mozhwoécxa, wytwarzania pochodnych

amidu glicyny jest reakcja pochodnych kwasu ami= -

. nooctowego 0 wzorze NHg—CH,—CO—Z w ktbrymﬁ

. 4
peutycznth;: ﬁnqzna je dostosoyvaé ‘kazdqrazowo
&aneg’o telu! Mébina dz1ek1 temu ‘w zasadzie
slabo rozpuszczalne zasady! przegrOWadzié‘ w stib-
stancje o zréznicowanej rozpuszczalnoéc; w wodzle
lub tluszczach, Do wytwarzania tych s¢11 mozna
stosowaé zar6wno organiczne jak i mieorganiczne

TTUKwasy. ‘OKdzatosie, Ze w praktyce mogg znalezé

0,

Z oznacza Nhizszg grupe alko'lnsylowa lub reszte: -’

o *wzorze —NHR, w ktérym R ma wyzej podane
Znaczenie z chlorowcowanym1 »

weglowodorami . . .

o wzorze Hal—R, w ktérym R ma wyze] podane“' ‘

znaczenie. Powstajg zwigzki majgce drugorzedows
grupe ammowa W przypadku stosowania estréw
tego kwasu produkty reakcji poddaje sie nastep-
nie reakcji z aminami o wzorze R—NH,, w ktérym
R ma wyzej podane znaczenie. A

Wreszcie mozna otrzymaé pochodne amidu gl1-

cyny, jezeli pochodne kwasu ammooctowego 0 Wz0-

rze HgN—‘CHz—CO—Z w ktérym Z ma wyzej po-
dane znaczenie, poddane kondensacji z aldehydami
lub ketonami i redukcji w obecnoéci wodoru in
statu nascefidi lub wodoru wzbudzonego - katali~
tycznie, przeprowadzi sie w 'zwiaizki majace drusy
gorzedowsg grupe aminowg, a W przypadku estréw
produkty reakcji podda - sie reakcji-
0 wzorze R—NH,, w ktérym R ma wyzej podane
znaczenie.

Mozna réwniez niesymetrycznie podstawmne po-
chodne amidu glicyny" otrzymaé w -ten "SpUstb; - e
pochodng kwasu chlorowcooctowego o0 wzorze
Hal—CH,—CO—Y, w ktérym Hal i Y maja wyzej
podane znaczenie, podda sie najpierw dzialaniu
ammy o wzorze R—NH,, w ktérym R ma wyzej
podane znaczenie, celem otrzymama odpow1edmch
am1d6w kwasu chlorowcooctowego, a te 0statme
nastepme podda sie reakeji z druga aming 0 wzo-
rze R-—NH,, w ktérym reszta R ma wyzej podane
znaczenie lecz nie jest 1dentyczna 4 reszta [p1erw-
sze] aminy.

Po zakohczeniu reakcji gléwneJ mozna pochodne
am1du glicyny, majace nienasycone reszty al’kllo-
we, cykloalkilowe lub dwucykloalkilowe, w znany
sposéb przeprowadzié w odpowiednie zwiazki na-
sycone, na nprzyklad za pomocg wodoru in statu
nascendi lubwedoru wzbudzonego katalitycznie.
Otrzymane zwiazki ewentualnie przeproWadza sig
w sole addycyjne z kwasami.

Pochodne amidu’ ghcyny otrzymane sposobem
wedlug wynalazku sg przewaznie cieklymi zasada-
i, destylut]acyml rbez rozkladu, stabo rozpuszczal-
nymi w wodz1e nator_mast latwo rozpuszczalnymi
w rozpuszczalnikach organicznych. W postaci soli,
zwlaszeza soli z kwasami orgamcznyrm wykazujg
wlasciwosci pow1erzchmowo czynne i pienig sie
w. roztworze wodnym Niektére sole z kwasami
nieorganicznymi tych zasad sa stabo rozpuszczalne
w rozpuszcza]mkach niepolarnych.

Nowe, ofrzymane sposobem . wedlug wynalazku
zwigzki-moga byé stosowane réwniez w postaci ich
soli addycyjnych. z kwasami. Ze wzgledu na to, ze
mozna stosowaé najrozmajtsze sole tych zwiazkéw,.
w przypadku ich ugycia jako zwigzkéw  chemote-

-z - amimami- - -
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zastosowanie na - przyklad chlorowodorki, bromo-

~ wodorki, jodowodorki; siarczany, fosforany, amino-

sulfomany, octany, mleczany, wm1any, cytryniany,
glukomany, mucyniany, oleiniany i ‘stearyniany.

Spos6b wedtug wynalazku objasniono ponizej za
pomoca przykladéw

Przyktad I (2- metylo—2 heptenylo—ﬁ) amino-
-N-(2-metylo-2-heptenylo-6)- acetarmd

Do 96 g 6-amino-2-metylo-2- hep'tenﬁ (0,75 fhola)
dodaje si¢ 60 g chloroacetylo-|(2-metylp—2-he[pteny-
10-6) -amidu. (0,3'mola). Reakcja przebiega z silnym
podwyzszeniem .temperatury, ktéra wzrasta powy-

- zej 100°C. - Reakcje -doprowadza sie do konca

przez dwugodzinne ogrzewanie <do temperatury
180—190°C. Ciemno zabarwiong mieszanine reak-
cyjna zadaje sie po ochlodzemu 200 ml 2 n wodo-
rotlenku sodowego, wytrzasa dwukrotme z 150 ml
etéru, roztwoér eterowy suszy nad weglanem pota-
sowym, eter odpedza na laZni wodnej, a pozosta-
10§¢é poddaje destylacji w prézni.

Po odzyskaniu wuzytej] w nadmiarze pierw-
szorzedowej aminy, wrzagcej w temperaturze
-, T10—13°C/Tmm,, des(cyluJe {2-metylo-2-heptenylo-6/-
amino - N- /2-metylo 9. heptenylo - 6/ - acetamid,
CgH;s—NH—CH,—CO—NH—CgH,;; wrzacy w tem-
peraturze 194—195°C/3 mm. 'Wydajno§é 80—85%
wydajnoSci teoretycznej.:-Kwasny szczawian top-
nieje w temperaturze 189°C (rozklad), mucynian
topnieje w temperaturze 108°C.

APrzy. uzyciu -116 g 8-amino-2,6- dwumetylo-z-ok-

tenu. (0,75 mola) i 69 g chloroacetylo-/2,6-dwumety-
lo-2-oktenylo-8/-amidu. (0,3 mola) otrzymuje sie
/2,6-dwumetylo-2-oktenylo-8/-amino-N/2,6- dwunre-
tylo-2-oktenylo - 8/-acetamid, - CyoH;.—NH—CH,—

© —CO—NH—Cy3H;y. Temperatura wrzenia (0,2 mm)

205—207°C,. -wydajnos¢ 80—90% wydajnosci teore-
tycznej. Kwadny szczawian topnieje -'w tempera-
turze 190°C (rozkiad), mucyman topme]e w tempe-
raturze 132°C.

.Przyktad IL . (2,6-dwumetylo-2-oktenylo-8)-
amino-N-cykloheksyloacetamid. .

Do 116 g 8-amino-2,6-dwumetylo-2-oktenu (0,75
mola) dodaje si¢ 52,5 g cykloheksyloamldu kwasu
chlorooctowego (0,3 mola) i mieszaning reakcyjna
ogrzewa 2 godziny do tenrperatury 110°C. ReakCJe
prowadzi sig¢ analogicznie jak W przykladzie I
Otrzymuje sie (2,'6-dwu-mety10-}2-o'kternylo-VB)-arni-
no - N - cykloheksyloacetamid, ~CyHyy—NH—CH,—
—CO—NH—C¢Hy;  wrzacy w_ temperaturze
182—183°C/0,01 mm. Wydajnos¢ 60—70% téore-
tycznej. Chlorowodorek topme]e w temperaturze
158°C, amidosulfonian — w 138°C kwaény szcza-
wian — w 155°"‘

W celu 'przeuprewadzema telgo zw1azku W nasy-

. cong zasadg rozpuszcza sig .33 .g.chlorowodorku (9,1

-
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mola) w 250 ml metanolu i uwodarnia katalitycznie
w obecnosci 0,5 g tlenku platyny. Po ukonczonym
pochtanianiu wodoru oddziela sie katalizator, od-
parowuje prawie catkowicie rozpuszczalnik i chlo-
rowodorek wytrgca eterem. Chlorowodorek (2,6
-dwumetylooktylo-8)-amino-N - cykloheksyloaceta-
midu, CioHy—NH—CH,—CO—NH—CgH;;—HC1 top-
nieje w temperaturze 163,5°C, wydajno§¢ wynosi
90% wydajnoSci teoretycznej.

‘W ten sam spos6b otrzymuje sie z 116 g 8-amino-
-2,6-dwumetylo-2-oktenu (0,75 mola) i 56,9 g chlo-
roacetylocykloheksylometyloamidu (0,3 mola) (2,6-
-dwumetylo - 2 - oktanylo-8)-amino-N-cykloheksy-
lometyloacetamid, CyoHyy—NH—CH,—CO—NH—
—CH,—C¢Hy;, o temperaturze wrzenia (0,4 mm)
212—213°C. Wydajno§é 60—70% wydajnosci teore-
tycznej. Chlorowodorek — temperatura topnienia
132,5°C. W celu wytworzenia nasyconego zwigzku
30,8 g tej zasady (0,1 mola) rozpuszcza sie w 200 ml
metanolu i uwodornia katalitycznie w obecnofci
0,5 g tlenku platyny. Po oddzieleniu katalizatora
i odparowaniu rozpuszczalnika (2,6-dwumetylook-
tylo-8)-amino - N - cykloheksylo - metyloacetamid,
CyHyy—NH—CH,—CO—NH—CH,—Cg¢H;, desty-
luje sie w prézni. Temperatura wrzenia (0,4 mm)
194—196°C. 'Wydajno§é 95% wydajnosci teoretycz-
nej. Chlorowodorek — temperatura topnienia
141,5°C. ‘

W ten sam sposéb otrzymuje sie z 117 g 8-ami-
no-2,6-dwumetylooktanu (0,75 mola) i 61 g chloro-
acetylo-(3- lub 4-metylocykloheksylometylo)-amidu
(0,3 mola) (2,6-dwumetylooktylo-8-amino-N-(3- lub
4-metylocykloheksylometylo) - acetamid, CyoHoy—
NH—CH,—CO—NH—CH,—C¢H;—CH; o0 tempera-
turze wrzenia (0,4 mm) 218—220°C. Wydajno§é
55—65% wydajnos$ci teoretycznej. Chlorowodo-
rek — temperatura: topnienia 138—139°C.

Przyktad III. (2,6-dwumetylo-2-oktenylo-8)-
amino-N-norbornyloacetamid.

77,5 g 8-amino-2,6-dwumetylo-2-oktenu (0,5 mo-
la) oraz 93,5 g chloroacetylonorbornyloamidu (0,5
mola) rozpuszcza sie¢ w 1500 ml. toluenu albo buta-
nolu i w obecno$ci 159 g bezwodnego weglanu so-
dowego, ogrzewa 8 godzin do wrzenia pod chtodni-
cg zwrotng. Po ochlodzeniu przesgcza sie miesza-
nine reakcyjng, a rozpuszczalnik oddestylowuje
pod zmniejszonym ci$nieniem. Pozostalo§é zadaje
sie 500 ml eteru, roztwoér eterowy traktuje dwu-
krotnie porcjami 150 ml wody, suszy nad weglanem
potasowym, odparowuje eter na taZni wodnej i po-
zostalo§é destyluje w prozni. Otrzymuje sie (2,6-
dwumetylo-2-oktenylo-8)-amino-N - norbornyloace-
tamid, C, H,y—NH—CH,—CO—NH—C;H,;, tempe-
ratura wrzenia 179—181°C (0,01 mm). Wydajnosé
50—60% wydajnos§ci teoretycznej. Temperatura
topnienia chlorowodorku 193°C, a amidosulfonia-
nu — 168°C,

. Przez uwodornienie katalityczne wedlug przy-
kladu II otrzymuje sie chlorowodorek mnasyconej
zasady to jest (2,6-dwumetylookitylo-8)-amino-N-
-norbornyloacetamid, C,sHy—NH—CH,—CO—NH—
—C:H;;—HCI, Temperatura topnienia 1929C.

W ten sam sposéb otrzymuje sie z 63,5 g 6-ami-
no-2-metyloheptanu (0,5 mola) i 100 g chloroacety-
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lo-5-dehydronorbornylometyloamidu - (0,5 mola)
(2-metyloheptylo-6)-amino-N-(5- dehydronorborny-
lometylo)-acetamid, CyH;,—NH—CH,—CO—NH—
CH,—C Hy o temperaturze wrzenia 10,080 mm)
194—195°C. Wydajno§é 50—60% wydajnosci teore-
tycznej. Kwaény szczawian — temperatura topnie-
nia 178°C (rozklad). Mucynian — temperatura top-
nienia 1489C. .
- W przypadku uzycia 77,5 g 8-amino-2,6-dwume-
tylo-2-oktenu (0,5 mola) albo 8-amino-26-dwume-
tylooktenu i 100 g chloroacetylo-5-dehydronorbor-
nylometyloamidu (0,5 mola) otrzymuje sie (2,6-dwu=
mettylo-2-oktenylo-8)-amino-N-(5 - dehydronorbor-
nylo-metylo) - acetamid, Cy0H;;—NH—CH,—CO—
NH—CH,—CH,, 0 temperaturze wrzenia (0,35 mm)
227—229°C, chlorowodorek — temperatura topnie-
nia 146°C, amidosulfonian — temperatura topnie-
nia 148°C. Mucynian — temperatura topnienia
145°C albo (2,6-dwumetylooktylo-8)-amino-N-(5-de-
hydronorbornylometylo)-acetamid, CyoHzy;—NH—
—CH,—CO—NH—CH,—C:Hy. Temperatura wrze-
nia (4 mm) 220—222°C, chlorowodorek — tempera-
tura topnienia 156°C, amidosulfonian — tempera-
tura topnienia 174°C. Przez katalityczne uwodor-
nienie tych dwéch nienasyconych zasad wedlug
przyktadu II otrzymuje sie: nasycony zwigzek
(2,6-dwumetylooktylo-8)-amino- N - norbornylome-
tyloacetamid, C,oHy—CH,—CO—NH—CH,—C:H,,.’
Temperatura wrzenia (0,2 mm) 216—218°C. Chloro-
wodorek 165°C, amidosulfonian — temperatura
topnienia 157°C, kwasny szczawian — temperatura
topnienia 210°C (rozklad), cytrynian — temperatu-
ra topnienia 115°C, mucynian — temperatura top-
nienia 140,5°C.

‘W ten sam spos6b otrzymuje sie z 61,5 g (5-de-
hydronorbornylometylo)-aminy (0,5 mola) i 117 g
chloroacetylo- (2,6-dwumetylooktylo-8)-amidu (0,5
mola) (5-dehydronorbornylometylo)-amino-IN-(2,6-
-dwumetylooktylo-8)-acetam’d, C;Hs—CH,—NH—
—CH,—CO—NH—Cy¢H;. . Temperatura wrzenia
(0,056 mm) 191—193°C. Wydajno§é 60—70% wydaj-
noéci teoretycznej.

Przyktad IV. (2,6-dwumetylooktylo-8)-amino-
-N-[1-(5-dehydronorbornylo)-1-etylo]-acetamid..

79 g 8-amino-2,6-dwumetylooktanu (0,5 mola)
i 107 g chloroacetylo - 1 - (5-dehydronorbornylo)-1-
-etyloamidu (0,5 mola) rozpuszcza sie w 1500 ml
butanolu i ogrzewa do wrzenia pod chlodnica
zwrotna w ciggu 8 godzin w obecno$ci 159 g bez-
wodnej sody. Oczyszczenie produktu prowadzi sie
w spos6b opisany w przykladzie III. ’

Otrzymuje sie (2,6-dwumetyloaktylo-8)-amino-N-
-[1-(5 - dehydronorbornylo) - 1 - etylo] - acetamid,
CyHyy—NH—CH,—CO—NH—CH(C;Hy)—CH;. Tem-
peratura wrzenia (0,4 mm) wynosi 217—219°C. Wy-
dajno§é 60—70% -wydajnosci teoretycznej. Chloro-
wodorek — temperatura topnienia 160°C. Amido-
sulfonian — temperatura topnienia 128°C. Kwasny
szczawian — temperatura topnienia 202°C (roz-
kiad). : o .

‘W -analogiczny sposéb otrzymuje sie z 92,5_3‘
1-aminododekanu (lauryloaminy) (0,5 mola) i 100 g
chloroacetylo-(5-hydronorbornylometylo)-amidu do-.
decyloamino-N-(5-dehydronorbornylometylo) - ace-
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tamid, Cqus—NH—CHz—CO—NH—CHz—Cqu w
postaci gastego lekko z6ttawego oleju, ktéry krzep-
nie w postaci krystalizatu. Temperatura wrzenia
(0,05 mm) 205—208°C. . Temperatura topnienia
31—32°C. Wydajnosé 56—85% wydajnosci teore-
tycznej. Chlorowodorek — temperatura topnienia
117°C. Amidosulfonian — temperatura topnienia
112°C.

‘W ten sam spos6b mozna otrzymaé z 106 g 4-ami-
no-T-etylo-2-metyloundéekanu (0,5 mola) tempera-
tura wrzenia (2 mm) 123—125°C j 100 g chlorpace-
tylo-5-dehydronorbornylometyla/-amidu (0,5 mola)
(7-etylo-2-metylo-undecylo-4)-amino - N - (5-dehy-
dronorbornylometylo) - acefamid, CyHy—NH—
—CH,—CO—NH—CH,—CyH, w postaci gestego
prawie bezbarwnego oleju o temperaturze wrzenia
(0,15 mm) 206—209°C. Wydajnoét 50—60° wydaj-
noéci teoretycznej.

Przyklad V. (2-metylo-2-heptenylo-6)-aminp-
-N-(2-metylo-2-heptenylo-6)-acetamid.

Do 152 g 6-amino-2-metylo-2-heptenu (1,2 mola,
temperatura topnienia 170—172°C) wkrapla sig po-
przez chlodnice 50,1 g estru etylowegao kwasu bro-
mooctowego (0,3 mola). Temperatura wzrasta do
80°C. W celu usuniecia powstalego w czasie reak-
cji etanolu -podnasi sig temperature do 125°C, przy
czym alkohol oddestylowuje. W celu zakoficzenia
reakcji mieszanine ogrzewa sie 2 godziny pod
chlodnicg zwrotng. Po oziebieniu mieszanine reak-
cyjng rozpuszcza si¢ w 500 ml eteru, roztwér ete-
rowy wytrzgsa z 200 ml 2 n tugu sodowego, po od-
dzieleniu warstwy wodnej suszy sie warstwe ete-
rowg weglanem potasowym i odparowuje eter na
laZni wodnej, a pozostalo§é destyluje pod préznia.

Po odzyskaniu uzytej w nadmiarze pierwotnej
zasady destyluje (2-metylo-2-heptenylo-6)-amino-
-N-(-2-metylo-2-heptenylo-6) - acetamid, CgHjs—
—NH—CH;—CO—NH—C3H;5, w postaci rzadkiego
oleju o temperaturze wrzenia 194—195°C (3 mm).
Wydajno§é 75—85% wydajnosci teoretycznej. Kwa-
$ny szczawian — temperatura topnienia 185°C (roz-
© klad).

W analogiczny sposéb otrzymuje sie z 186 g
8-amino-2,6-dwumetylo-2-ioktenu (1,2 mola) i 33,9 g
chlorku chloroacetylu (2,6-dwumetylo-2-oktenylo-
-8)-amino-N-(2,6-dwumetylo-2-oktenylo-8) - aceta-
mid, CyH;y—NH—CH,—CO—NH—C,,H,y w postaci
slabo zabarwionego oleju ‘0 temperaturze wrzenia
(0,2 mm) 205—208°C. Wydajno§é 60—70% wydajno-
§ci teoretycznej. Kwasdny szczawian — temperatura
topnienia 180°C (rozklad). Mucynian — temperatu-
ra topnienia 122°C.

Przyklad VI (Undecylo-2)-amino-N-(undecy-
lo-2)-acetamid.

Do 128 g 2-aminoundekanu (0,75 mola) dodaje
sie¢ 60 g chloroacetylo-(5-dehydronorbornylomety-
lo)-amidu (0,3 mola). Temperatura wzrasta do

80—95°C. Nastepnie mieszanine reakcyjna ogrzewa.

sie 5 godzin 'do temperatury 210—220°C i produkt
oczyszcza W spos6b opisany w przykladzie 1. Pod
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zmniejszonym cifnieniem destyluje najpierw od-
szczepiona podczas reakcji nienasycona zasada,
a . mianowicie . 5-dehydronorbornylometyloamina
o temperaturze wrzenia (4 mm) 52—84°C, (Undecy-
lo-2)-amino-N - (undecylo - 2) - acetamid, CyHsy—
z6ltawym olejem o temperaturze wrzenja (0,1 mm)
210—215°C. Wydajnoéé 75% wydajnosci teoretycz-
nej. Amidosulfonian — temperatura wrzenia 100°C,
kwasny szczawian — temperatura topnienia 188°C
(rozklad). Mucynian temperatura topnienia
107°C,

W analogiczny spos6b otrzymuje sie z 1-amino-
dodekanu (dodecylo-1)-amino-N-(dodecylo-1)-ace-
tamid, C,,Hys—NH—CH,—CO—NH—Cy3Hys W po-
staci gestego oleju o temperaturze wrzenia (1,5 mm)
228—230°C. Wydajnoéé 60—T70% wydajnosci teore-
tycznej.

Przykltad VIL (26-dwumetylo-2-oktenylo-8)-
-amino-N-(5-dehydronorbornylometylo)-acetamid.

72 g amino-N-(5-dehydronorbornylometylo)-ace-
tamidu (0,4 mola) temperatura wrzenia (4 mm)
186—188°C, temperatura topnienia (27°C) w 200 ml
metanolu zadaje si¢ w obecnodci 25 g aktywowa-
nego glinu podczas mieszania 69 g 2,6-dwumetylo-
-2-okten-8-alu (citronelalu) (0,45 mola) w 200 ml
metanolu. Temperatura wzrasta powoli do
50—60°C. Mieszaning reakcyjna ogrzewa sie do
wrzenija po dodaniu 50 ml wody w ciggu 3 godzin
pod chiodnicg zwrotng, a po ochtodzeniu oddziela
si¢ wodorotlenek glinu i nieprzereagowany glin
przez podsgczenie. Rozpuszczalnik odparowuje sie
na lazni wodnej pod zmniejszonym ci$nieniem,
a pozostato§é rozpuszcza w eterze. Roztwér ete-
rowy celem usuniecia nieprzereagowanego pier-
wotnego amidu glicyny wytrzasa sie dwukrotnie,
kazdorazowo z 150 ml wody, warstwe eterowg od-
dziela i suszy nad siarczanem magnezu. Nie po-
trzeba przy tym uprzednio traktowaé eterowego
roztworu rozcienczonym kwasem mineralnym, np.
kwasem solnym celem oddzielenia zasady od sklad-
nikéw obojetnych, gdyz chlorowodorek zasady jest
rozpuszczalny w eterze. Eterowy roztwér odparo-
wuje sie na laZni wodnej, a pozostato§é oddestylo-
wuje pod préznia. (2,6-dwumetylo-2-oktenylo-8)-
-amino-N-(5-dehydronorbornylometylo) - acetamid,
CyoH,p—NH—CH,—CND—NH—CH,—C;H,, odpowia-
da zasadzie opisanej w przykladzie III. Tempera-
tura wrzenia (0,5 mm) 185—188°C. Wydajno§é 75%
wydajno$ci teoretycznej. )

‘W analogiczny sposéb otrzymuje sie z 77,5 g ami-
no-N-[1-(5-dehydronorbornylo)-1-etylo]- acetamidu
(0,4 mola) [temperatura wrzenia (5 mm) 183—195°C,
temperatura topnienia 70°C] i 69 g 2,6-dwumetylo-
-2-okten-8-alu (citronelalu) (0,45 mola) (2,6-dwume-
tylo-2-oktenylo-8)-amino-N-[1-(5 - dehydronorbor-
nylo)-1-etylo] - acetamid, C,;H;,p—NH—CH,—CO—
—NH—CH (C;Hy)—CH; o temperaturze wrzenia
(2,2 mm) 206—209°C, wydajnosé 70—80%/0 wydajnosci
teoretycznej. Chlorowodorek — temperatura top-
nienia 166°C, amidosulfonian — temperatura top-
nienia 127°C, kwasny szczawian — temperatura
topnienia 198°C (rozklad).
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9
Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania pochodnych amidu glicyny,

ktére w postaci wolnych zasad majg og6élny
wzér R—NH—CH,—CO—NH—R, w ktérym R
oznacza takie same lub réine nasycone lub nie-
nasycone, rozgatezione lub nierozgalezione resz-
ty alkilowe, majgce 6—14 atoméw wegla, albo
nasycone lub nienasycone, ewentualnie podsta-
wione nizszymi grupami alkilowymi reszty cy-
kloalkilowe lub dwucykloalkilowe, majace 5—38
atomoéw wegla, ktéte bezposrednio lub ewen-
tualnie poprzez rozgalezione, zawierajgce 1—4
atoméw wegla grupy alkilenowe zwigzane sg
z atomem azotu, znamienny tym, ze amidy kwa-
su chlorowcooctowego o wzorze Hal—CH,—
—CO—NH—R, w ktérym R ma wyzej podane
znaczenie, a Hal oznacza atom chloru, bromu
lub jodu, poddaje sie reakcji z aming o wzorze
R—NH,, w ktérym R ma wyzej podane znacze-
nie, albo pochodne kwasu chlorowcooctowego
o wzorze Hal—CH,—CO—Y, w kté6rym Y ozna-
cza nizszg grupe alkoksylowg lub atom chlo-
rowca, poddaje sie reakeji z co najmniej 2 mo-
lami aminy o wzorze R—NH,, w ktérym R ma
wyzej podane znaczenie, albo pochodne kwasu
aminooctowego o wzorze R—NH—CH,—CO—Y,
w ktérym R i Y majg wyzej podane znaczenie
poddaje sie reakcji z aming o wzorze R—NH,,
w ktérym R ma wyzej podane znaczenie, albo
amidy kwasu chlorowcooctowego o wzorze
Hal—CH,—CO—NH—R, w ktérym R i Hal ma-
ja wyzej podane znaczenie poddaje sie reakcji
Z c0 najmniej 2 molami aminy o wzorze R—NH,
albo amidy kwasu aminooctowego ©0 Wwzorze
R—NH—CH,—CO—NH—R, w ktérym R ma
wyzej podane znaczenie poddaje sie reakeji
z 1 molem aminy o wzorze R—NH,, w ktérym
R tna wyzej podane znaczenie, przy podwyzszo-
nych temperaturach z réwnoczesnym przeami-
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dowaniem albo pochodne kwasu aminooctowe-
go o wzorze NH—CH,—CO—Z, w ktérym 2Z
oznacza nizsza 'grupe alkoksylowag albo reszte
NHR, w ktérej R ma wyzej podane znaczenie,.
dziataniem halogenkéw weglowodoréw o wzo-
rze Hal—R, w ktérym Hal i R majg wyzej po-
dane znaczenie, przeprowadza sie w zwiazki
majgce drugorzedowg grupg¢ aminowa, a W przy-
padku stosowania estr6w produkty reakcji pod-
daje sie reakcji z aminami o wzorze R—NH,,
w ktéorym R ma wyzej podane znaczenie, albo
pochodne kwasu aminooctowego ©0 wzorze
H,N—CH,—CO—2Z, w ktérym Z ma wyzej po-
dane znaczenie, poddaje sie reakcji z aldehyda-
mi lub ketonami, w obecnoSci wodoru in statu
nascendi lub wodoru wzbudzonego katalitycznie
w celu otrzymania zwigzkéw 2z drugorzedowa
grupa aminowg, a w przypadku stosowania
estré6w produkty reakcji poddaje sie reakcji
z aminami o wzorze R—NH,, w ktérym R ma
wyzej podane zndczenie, a tak uzyskane zwigz-
ki zawierajgce nienasycone reszty alkilowe, cy-
kloalkilowe, albo dwucykloalkilowe, nastepnie
ewentualnie uwodornia sie do odpowiednich
zwigzk6w nasyconych i ewentualnie przepro-
wadza sie w sole addycyjne z kwasami.

znamienny tym, Zze
w celu wytworzenia niesymetrycznie podsta-
wionych amidéw glicyny, pochodne kwasu chlo-
rooctowego o wzorze Hal—CH,—CO—Y, w kt6-
rym Hal i Y majgq wyzej podane znaczenie, naj=
pierw przeprowadza sie dzialaniem aminy
0 wzorze R—NH,, w ktérym R ma wyzej poda-
ne znaczenie, w odpowiednie amidy kwasu chlo-
rowcooctowego, a amidy te nastepnie poddaje si¢
reakcji z drugg aming o wzorze R—NH,, w kt6-
rej podstawnik R ma wyzej podane znaczenie,
lecz rézni sie od podstawnika uzytego w pierw-
szej aminie.
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