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Sposób wytwarzania chlorowodorku 1-/(3 chloroetylo/- 2-pirydonu

Znane są sposoby wymiany grupy hydroksylowej
w l-(/7-hydroksyetylo)-2-pirydonie na chlor działa¬
niem tlenochlorku fosforu lub chlorku tionylu, przy
czym powstaje chlorowodorek l-(|3-chloroetylo)-2-
pirydonu. Źródła literaturowe (Compt. rond, 212,
m (1941), C. A. 36, 474, (1942) oraz J. Am. Chem.
Soc. 73, 3635, (1951) zgodne są pod tym względem,
że reakcję należy prowadzić w roztworze chloro¬
formowym w temperaturze około 0°, aby nie prze¬
biegała w niewłaściwych kierunkach. Osiągana wy¬
dajność wynosi 40—45*/V

Stwierdzono, że jeżeli zastosować jako środowi¬
sko wymienionej reakcji ciecz, w której substrat
i produkt są nierozpuszczalne lub bardzo mało roz¬
puszczalne reakcja przebiega we właściwym kie¬
runku i nie wymaga stosowania tak niskiej tempe¬
ratury, a osiągana wydajność jest około dwukrotnie
wyższa. Nierozpuszczalność sufostratu wymaga po¬
sługiwania się zawiesiną. Cieczami nadającymi się
na środowisko reakcji są niepolarne rozpuszczalniki
organiczne nie zawierające chloru zwłaszcza ben¬
zen lub toluen.

Według wynalazku chlorek tionylu wkrapla się
do zawiesiny l-(/?-hydroksyetylo)-2-pirydonu w nie-
polarnych rozpuszczalnikach organicznych, np.
w benzenie, toluenie w temperaturze wyższej od
pokojowej, przy czym szczególnie korzystne okaza¬
ło się utrzymywanie temperatury mieszaniny
reakcyjnej około 50°, a po wteropleniu chlorku tio¬
nylu ogrzewanie mieszaniny r reakcyjnej na łaźni
wodnej jeszcze w ciągu około 3 godzin. W trakcie

tego wypada chlorowodorek l-(|3-chloroetylo)-2-pi-
rydonu w formie krystalicznej. Uzyskuje się pro¬
dukt z wydajnością około 75Ve prowadząc proces
w benzenie lub z wydajnością około 86Vt w tolue-

5 nie. Uzyskany chlorowodorek ma temperaturę
topnienia około 150—154° i jest wystarczająco czy¬
sty do dalszych syntez różnych związków farmako¬
logicznie czynnych.

Przykład. Do 60 ml suchego toluenu dodano
io 20,9 g (0,15 mola) l-(/?-hydroksyetylo)-2-pirydonu,

ogrzano mieszając na łaźni wodnej do temperatury
45°, po czym wkraplano roztwór 22,6 g (0,19 mola)
chlorku tionylu w 30 ml toluenu w ciągu około
jednej godziny. Przez cały czas wkraplania utrzy-

15 mywano temperaturę mieszaniny reakcyjnej około
50° (±5°). Po wkropleniu mieszano jeszcze w tych
samych warunkach w ciągu około 1 godziny, po¬
tem ogrzano łaźnię wodną do wrzenia i utrzymy¬
wano w tej temperaturze jeszcze 3 godziny. Wkrót¬
ce po podwyższeniu temperatury łaźni oleisty do¬
tychczas produkt reakcji przeszedł w formę kry¬
staliczną.

Schłodzoną na łaźni wodnej zawiesinę kryszta¬
łów odciągnięto na lejku sitowym, przemyto chlo¬
roformem i wysuszono w temperaturze do 60°. Uzy¬
skano około 25 g chlorku l-(P-chloroetylo)-2-piry-
donu o temperaturze topnienia 150—154°, co stanowi
około 86%> wydajności teoretycznej.

Zastrzeżenie patentowe
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ety lo)-2-pirydonu przez działanie chlorkiem tionylu jest nierozpuszczalny lub bardzo mało rozpuszczal¬
na l-(|3-hydroksyetylo)-2-pirydon, znamienny tym, ny, zwłaszcza w benzenie lub toluenie w tempera-
że chlorek tionylu wprowadza się do zawiesiny turze wyższej od pokojowej w szczególności przy
l-(/7-hydroksyetylo)-2-pirydonu w niepolarnym roz- około 50°, a następnie temperaturę mieszaniny
puszczalniku organicznym, w którym ten związek 5 reakcyjnej podwyższa się nie przekraczając 100°.
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