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(54) Zpdsob pripravy ethylen-N,N’-bis-valinu

Vynélez se tfké pripravy ethylen-N,N°-bis -valinu.

Ethylen-N,N°-bis-valin je novjm komplexonem na bazi prirodni aminokyseliny valinu.
Jde o nové syntetizovanou l4tku, v literature doposud nepopsanou. V patentové literature
jsou sice-udaje o kondenzaci nekterych niZifch aminokyselin /Britsky patent &. 723 316/,
ale nevfhodou tohoto postupu je, e se pracuje za tlaku a vfteiky reakce jsou pomerne niz-

k6.

Podstatou vyndlezu je priprava nového komplexonu, ethyleu-N.N'-bis-vaIinu,’kondenza-
cif, vfhodné v alkalickém prostredi, valinu s ethylendihilogeniden, kde molarni pomer amino-
kyseliny ku ethylendihalogenidu je 2 : 1 a2 5 : 1 a kondenzace probihéd za mirného refluxu
pfi tlaku 1.10% Pa az 5.10% Pa, vfhodné 1.10° az 5.10° Pa. Kondenzace se provéd{ ve vodném

prostredi.

Kondenzace valinu s ethylendihalogenidem probih4d podle rovnice,
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kde X = halogen.

Pri reakci vzniké4 ethylen-N,N°-bis-valin a halogenvodik, ktery se v§hodné véZe pri-
davkem alkélif ve formé prisludného halogenidu alkalického kovu, &fimZ se pribeh reakce po-

sunuje doprava, coZ je priznivé pro vznik ethylen-N,N‘°-bis-valinu.

Kondenzace ve vodném prostredi se provédi smichdnim vodného roztoku valinu s ethylen-
dihalogenidem a vodnym nebo vodné-alkoholickym /resp. alkoholickym/ roztokem hydroxidu al-
kalického kovu. V§hodné je rovneZ pouZit{ pevného uhlilitanu nebo hydrogenuhlilitanu alka-
lického kovu nebo kovu alkalickfch zemin. Roztok se za michéni refluxuje ﬁikolik hodin,

Po ochlazeni roztoku a okyseleni anorganickou kyselinou, vfhodne koncentrovanou kyselinou
chlorovodikovou, se vylouéi surovy ethylen-N,N’-bis-valin, kter§ se nekolikradt prekrysta-

lizuje z horké vody a ziskané krystalickéd l4tka se vakuove vysudi,

V§hodou pripravy ethylen-N,N‘-bis-valinu podle vynélezu je, Ze kondenzace probihd
dostateéne rychle jiZ za atmosferického tlaku a s vydSimi vfteiky neZ pri postupech, po-

psanych ve vySe uvedeném patentu.

Novy komplexon na bézi valinu by mohl nalézt vyuZit{ v analytické chemii jako ¢inid-
"lo na stanoveni kovd, v katal§ze pri redox reakeich a ve zdravotnictvi jako selektivni de-

toxifikaéni ¢&inidlo.

Priklad ﬁ rovedenit

V 250 ml trojhrdlé bénce, opatrené michadiem, zpétnym chladilem a prikapivaci nélev-
kou, se 20 g /0,5 mol/ NaOH v 40 ml vody pridé k 58,5 g /0,5 mol/ L-valinu. Roztok se za
michéni zahFeje na reflux a 47 g /0,25 mol/ ethylendibromidu spolu s 34,3 g /0,25 mol/
K2003 se pomalu priddvéd tak, aby pH roztoku bylo v rozmez{ 10 ai 11. Po pridéni vedkerého
ethylendibromidu se roztok za michéni neché jedte 20 hodin refluxovat. Po ochlazenf a oky-
seleni koncentrovanou HCl na pH 8 se vyloulf bily surovy produkt, kterf se po promyti des-
tilovanou vodou nekolikrit prekrystalizuje z horké vody a ziskané krystaly se vakuove vy-
sudf. Ziské se 40 g ethylen-N,N°-bis-L-valinu, coi predstavuje 61,5% vftéiek. Teplota té-
ni = 281 °C /uhelnati/. Sumérni vzorec je 012H24N20‘. Molekulové hmotnost = 260,3. Elemen-
tarni analyza: Vypodteno: 55,40 % C, 9,21 % H, 10,73 % N. Nalezeno: 55,69 % C, 9,16 % H,
10,67 % N. Ziskand nove syntetizované létka byla ocharakterizované 1 s lH-mm spektrosko-
pif.
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I spektra byla merena KBr-technikou. Charakteristické absorpéni pésy vazeb ethylen-

<N,N°=bis-L-valinu jsou uvedeny v tabulce 1.

Tabulka 1

Poloha pésu

/ea™Y/ Charakteristika Poznémka
3400 Ouﬂé+ valenini vibrace
2860 -~ 3100 Vcnh+ CH, + VCH valendni vibrace
1590 5k32+ deformaéni vibrace
1575 VasC00™ valenini vibrace
1430 -~ 1470 éﬂa scissoring vibrace
1395 ﬁgcoo- valen&ni vibrace
1320 CH2 wagging vibrace
1250 - 1260 Scon deforma&ni vibrace
1100 - 1200 @NH2+ rocking vibrace
1055 V¥ valenéni vibrace
770 Veoc valenéni vibrace
545 Nﬂa* torzni vibrace

Struktura nové slouleniny byla potvrzena i 1y mm spektroskopif. Roztok ethylen-N,N’-

-bis-L-valinu byl pripraven v koncentraci 10 % hmot. v D20 po zalkalizovédni na pH cca 12

pomoci KOD. Jako interni standard byla pouzita sodné sil kyseliny 3-(trimethylsilyl)pro-

pionové /TSP/. Spektra se merila pri pracovni frekvenci 80 MHz. Rezonan&ni frekvence Jed-

notlivych signald spolu s jejich integré&lnimi intenzitami jsou uvedeny v tabulce 2.

Tabulka 2
AV Hz Doxp ¢ eor Prirazen{ S, ppm®
226'0} 1,9 2 -cuB. 2,8
220,0
204,5 4,0 4 >N-CH,=CHy =N< 2,5
155,6
146,7 ?Ha
140,0 } 1,9 2 -cl:nA 1,8
134,0 Cig
126,6

/
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77,0
Gy
75,8 ]
~ 12,1 12 -CH 0,9
70,3 . | ¢
CHy
89,0

8y pripade multipletu odpovidé stredu pési.

PREDMET VYNALEZU

Zpisob pripravy ethylen-N,N°-bis-valinu, vyznalujic{ se tim, Ze se valin neché kon-
denzovat s ethylendihalogenidem, vfhodne s ethylendibromidem, v alkalickém prostredi za re-
fluxu 8 v tlakovém rozmezi 1.10% az 5.10% Pa, vyhodné 1.10% az 5.10% Pa, v molérnim poméru
valin : ethylendihalogenid 2 : 1 a2 5 : 1, pritemz se okyselenim reakini smesi anorganic-
kou kyselinou, vfhodne koncentrovanou kyselinou cﬁlorovodikovou. izoluje surovy produkt,
ktery se &isti prekrystalizovénim.

Vytiskly Moravské tiskaiské zavody, " Cena: 240 Kts
provoz 12, Leninova 21, Olomouc
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