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Sposób wytwarzania dwuchlorowodorku p,p'-(2-dwuetyloamino-
etoksy)-3,4-dwufenyloheksanu

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania
dwuchlorowodorlku p,p' -/2-dwuety loiaminoetoksy/-
3,4-dwu'fenylOheksianu, znanego środka rozszerzają¬
cego naczynia wieńcowe, stosowanego w dusznicy
bolesnej i zawałowych stanach serca o wzorze
przedstawionym oa rysunku.

Według znanych dotychczas metod, produkt otrzy
muje się w reakcji chlorku dwuetyloaiminoetyle¬
wego z 3,4-bis-/p-hyidirolksyfenylo/-heksia:nem w
bezwodnym etanolu, w obecności etylami sodowe¬
go. Według drugiej metody 3l3:4Hbis/p-hydrdksyfe-
nylo/-heksan rozpuszcza się w metanolu zawiera¬
jącym CH3ONia, rozpuszczalnik lOddestylowuje sdę,
a do powstałej soli sodowej 'dodaje się bezwodnego
benzenu i do zawiesiny wprowadza się benzeno¬
wy roztwór chlorku dwuetyloaminoetylowego.

Podane wyżej meitody są niedogodne z wielu po¬
wodów, głównie ze względu na kłopotliwe otrzy¬
mywanie soli sodowej (używanie metalicznego so¬
du), ma niskie wydajności, które praktycznie nie
przewyższają 30°/o, onaz na uzyskiwanie trudnych
do rozdzielenia mieszanin pirodlkuktów reakcji.
Oczyszczanie przez destylację, wymaga bardzo wy¬
sokiej próżni 1 mm Hg i wysokich temperatur
2€0°, co w produkcji nastręcza wiele trudności.
Niedogodności tych nie posiada sposób według wy¬
nalazku.

Sposób według wynalazku polega na wprowa¬
dzeniu benzenowego roztworu chlorku dwuetyloa-
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minoetylowego do zawiesiny 3,4-biis-/p-hyidrcksye-
tylioZ-heksanu w benzenie w obecności NaOH w
aparaturze zaopatrzonej w .nasadkę azeatropową.
Miieszaninę ogrzewa się ido temperatury wrzenia
benzenu — 8il°C i w tej temperaturze wprowadza
się benzenowy roztwór chlorku dwuetyloamiinoety-
Iciwieigio. Boidczas wprowadzania chlorku dwuety-
loaminoetylowego następuje azeoitriopowe wydzće-
lanie wody.

Reakcja trwa dkoło 4^5 godzin, przy czym nie¬
zwykle korzysltne okazało się stosowanie na 1 mol
3,4-bis-/p-hydroksyfienylo/-heksiainu 2.2i5 mola NiaOH
i 2,4 mola chlorku dwuetyloaminoetyloweigo. Przy
tym sposobie prowadzenia reakcji uzyskuje s.ię pro¬
dukt o bardzo dużej czystości i prawie z ilościo¬
wą wydajnością — i9$°/o.

Przykład I.W kolbie trójszyjinej pojemności
1 1. zaopatrzonej w mieszadło i chłodnicę zwrotną
z nasadką azeoitropową i wkraplacz, wprowadza
się 24 g 3J4-.bis-/p-hydroksyfenylo/-'heksiainu, 8 g
dobrze sproszkowanego NiaOH i 5C0 ml benzenu
(toluenu, ksylenu).

Mieszaninę ogrzewa się w ciągu 3r0- mamut do
usunięcia śladów wody, a następnie w temperatu¬
rze wrzenia rozpuszczalnika wprowadza się w cią¬
gu 1 godziny roztwór 28 g chlorku dwuetyloami-
noetylowego w IGO ml benzenu (toluenu, ksylenu).
Po wprowadzeniu całej ilości roctworu benzeno-
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wego (toluieniOwego, ksylenówcoo) mileszaniinę ogrze¬
wa siię jeszcze przez 4—5 godzin (do c&łlkowitego
teoretycznego wydzielenia się wiody).
Następnie roztwór benzenowy (toluenowy, ksy-

lenowy) oddestyliowuje się pod zmniejszonym ciś-
nieniieim, a do pozostałego oleju dodaje się 1'CH) ml
H20. Całość należy dobrze wymieszać i olej wy¬
ekstrahować 3iCtOi ml benzenu (toluenu, ksylenu).
Roztwór benzenowy (toluenowy, ksylenowy) su¬
szy się bezwloldlnyim MgSQ4, następnie oddestylo-
wuje się rozpuszczalnik, a pozostały olej (42 g) roz¬
puszcza się w 3«C"0 ml bezwodnego acetonu. Do roz¬
tworu aicetonioiwego wprowadza siię, pirzy chłodze¬
niu, etanolowy roztwór chlorowodoru, d pH 5.
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Wytrącony dwuchlcirowodorek odsącza się w ilości
47.2 g. Temperatura topnienia 222°. Wydajność —

Zastrzeżenie patentowe

Sposób w^tlwarzainia p)pV;2-,d|wue!tyloaminoetoik-
sy/-3,4-dwufenyloheiks'ainu, znamienny tym, że 3,4-
^bis-ylp-hydriolksy£enylo/-helksan w benzenie lub to¬
luenie lub ksylenie w obecności metali alkalicz¬
nych, poddaje siię reakcji z chlorkiem dwuetylo-
aiminoetylowyim, przy czym reakcję prowiadzi się
z jednoczesnyim azeotriopowym wydzieleniem wody,
a następnie o<didestyio'wuje się rozpuszczalnik.
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