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Sposob wytwarzania dwuchlorowodorku p,p’-(2-dwuetyloamino-
etoksy)-3,4-dwufenyloheksanu
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania
dwuchlorowodorku  p,p’-/2-dwuetyloaminoetoksy/-
3,4-dwufenyloheksanu, znanego $rodka rozszerzajg-
cego naczynia wiehcowe, stosowanego w dusznicy
bolesnej i zawatowych stanach serca o wzorze
przedstawionym na rysunku.

Wediug znanych dotychczas metod, produkt otrzy
muje sie w reakcji chlorku dwuetyloaminoetylo-
wego z 3,4-bis-/p-hydroksyfenylo/-heksanem w
bezwodnym etanolu, w obecno$ci etylanu sodowe-
go. Wedlug drugiej metody 3,4-bis/p-hydroksyfe-
nylo/-heksan rozpuszcza sie w metanolu zawiena-
jacym CHgONia, rozpuszeczalnik oddestylowuje sie,
a do powstalej soli sodowej dodaje si¢ bezwodnego
benzenu i do zawiesiny wprowadza sie benzeno-
wy roztwér chlorku dwue(ty\.lvoami'noemy’lowego.

Podane wyzej metody sg niedogodne z wielu po-
wodbw, gléwnie ze wzgledu ma klopotliwe otrzy-
mywanie soli sodowej (uzywanie metalicznego so-
du), na niskie wydajnoéci, ktéore praktycznie nie
przewyiszaja 30%, oraz na uzyskiwanie trudnych
do rozdzielenfia mieszanin prodkuktéw reakceji.
Oczysziczanie przez destylacje, wymaga bardzo wy-
sokiej prézni 1 mm Hg i wysokich temperatur
200°, co w produkcji nastrecza wiele trudnoéci.
Niedogddnosci tych nie posiada sposéb wedtug wy-
nalazku.

Spos6b wedlug wynalazku polega na wprowa-
dzeniu benzenowego roztworu chlorku dwuetyloa-
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minoetylowego do zawiesiny 3,4-bis-/p-hydroksye-
tylo/-heksanu w benzenie w obecnosci NaOH w
aparaturze zaopatrzonej w nasadke azeotropows.
Mieszanine ogrzewa sie do temperatury wirzenia
benzenu — 81°C i w tej temperaturze wprowadza
sie benzenowy roztwoér chlorku dwuetyloaminoety-
loraego. Podczas wprowadzania chlorku dwuety-
loaminoetylowego nastgpuje azeotropowe wydzie-
lanie wody.

Reakcja trwa okolo 4—5 godzin, przy czym nie-
zwylkle korzystnme okazalo sie stosowanie na 1 mol
3,4-bis-/p-hydroksyfenylo/-heksanu 2,25 mola NaOH
i 2,4 mola chlorku dwuetyloaminoetylowego. Przy
tym sposobie prowadzenia reakcji uzyskuje sie pro-
dukt o bardzo duzej czystoSci i prawie z iloScio-
wa wydajnosciag — 98%o.

Przykltad IW kolbie trbéjszyjnej pojemmosci
1 1. zacpatrzonej w mieszadlo i chiodnice zwrotng
z mnasadka azeoiropowa i wkraplacz, wprowadza
sie 24 g 3,4-bis-/p-hydroksyfenylo/-heksanu, 8 g
dobrze sproszkowanego NaOH i 500 ml benzenu
(toluenu, ksylenu).

Mieszanine ogrzewa sie w ciggu 30 minut do
usuniecia §ladéw wody, a nastepnie w temperatu-
rze wrzenia rozpuszczalnika wprowadza sie w cig-
gu 1 godziny roztwér 28 g chlorku dwuetyloami-
noetylowego w 100 ml benzenu (toluenu, ksylenu).
Po wprowadzeniu calej ilo§ci roztworu banzeno-
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wegho (toluenowego, ksylenowe o) mieszaning ogrze-
wa sie jesmcze przez 4—5 godzin (do calkowitego
teoretycznego wydzielenia sie wiody).

Nastepnie roztwér benzenowy (toluenowy, ksy-
lenowy) oddestylowuje sie pod zmmniejszonym cis-
nieniem, a do pozostatego oleju dodaje sie 100 ml
HyO. Calo§é nalezy dobrze wymieszaé i olej wy-
elkstrahowaé 300 mil benzenu (toluenu, ksylenu).
Roztwér benzenowy (toluenowy, ksylenowy) su-
szy sie bezwodnym MgS04, nastepnie oddestylo-
wuje sie rozpuszczalnik, a pozostaty olej (42 g) roz-
puszcza sie w 300 ml bezwodnego acetonu. Do roz-
tworu acetoniowego wiprowadza sie, przy chlodze-
niu, . etanolowy roztwér chlorowodoru, d pH 5.
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Wytrgeony dwuchlcrowodorek odsgcza sie w ilosei

47,2 g. Temperatura topnienia 222°, Wydajno§¢ —
98%o.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytiwarzania p,p’-/2-dwuetyloaminoetok-
sy/-3,4-dwufenyloheksanu, znamienny tym, ze 34-
-his-/p-hydroksyfenylo/-heksan w benzenie lub to-
luenie lub ksylenie w obecno$ci metali alkalicz-
nch, poddaje sie reakecji z chlorkiem dwuetylo-
aminoetylowym, przy czym reakcje prowadzi sie
z jednoczesnym azeotnopowym wydzieleniem wody,
a nastepnie oddestylowuje sie rozpuszczalnik.
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