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Sposéb otrzymywania nowych pochodnych
N' N’-dialkilo-1-fenyloetylenodiaminy

Przedmiotem wynalazku jest sposb otrzymywania nowych pochodnych N',N*-dialkilo-1-fe-
nyloetylenodiaminy o ogélnym wzorze I, w ktérym R oznacza atom wodoru, chlorowca, grupe
alkilowa lub trifluorometylowa, R’ i R” oznaczaja grupg¢ alkilowa, cykloalkilowg lub

aryloalkilowa.
Z grupy pochodnych 1-fenyloetylenodiaminy znane sa i stosowane jako pétprodukty do

syntezy srodkéw dziatajacych na o§rodkowy uktad nerwowy i uktad krazenia, pochodne N '-alkilo-
I-fenyloetylenodiaminy. Wymienione, znane pochodne 1-fenyloetylenodiaminy otrzymuje si¢ mie-
dzy innymi przez hydroliz¢ wodorotlenkiem potasowym N'-alkilo-N '-acetylo-1-fenyloetylenodi-
aminy w §rodowisku alkoholu benzylowego. (Funke i Kornmann. Bull. Soc. Chim. Fr. 1949, 245).
Z opisOw patentowych RFN nry 2633679 1 2733 698 znany jest sposéb otrzymywania wymienio-
nych pochodnych polegajacy na redukcji pochodnych nitrylu kwasu a-aminofenylooctowego
wodorkiem litowo-glinowym. Wspomnieé jeszcze nalezy o sposobach wzmiankowanych w opisie
patentowym RFN nr 2235 328, polegajacy na wodorowaniu pochodnych nitrylu kwasu a-amino-
fenylooctowego.

B¢dace przedmiotem wynalazku, nowe zwigzki o podanym wzorze ogbélnym, otrzymuje si¢ na
drodze redukcyjnego alkilowania pochodnych 1-fenyloetylenodiaminy, to jest zwigzku o wzorze
ogbélnym II, w ktéorym symbole R i R" majg wyzej podane znaczenie, stosujac jako czynniki
alkilujace aldehydy lub ketony, a jako czynnik redukujacy wodor wobec katalizatora, korzystnie
niklu Raney’a lub kwas mrowkowy.

Wedtug wynalazku, N'-alkilo-1-fenyloetylenodiaming, to jest zwiazek o wzorze ogélnym II,
kondensuje si¢ z aldehydem lub ketonem w §rodowisku rozpuszczalnika organicznego, korzystnie
benzenu lub alkoholu metylowego, w temperaturze 0-150°C, nast¢pnie powstalg zasadg Schiffa bez
wyodrgbniania lub po jej wyodrg¢bnieniu poddaje sig redukcji wodorem wobec katalizatora, korzy-
stnie niklu Raney’a lub kwasem mréwkowym, po czym po odsaczeniu katalizatora i oddestylowa-
niu rozpuszczalnika produkt wyodrgbnia si¢ przez destylacje, korzystnie pod zmniejszonym
ci$nieniem lub wydziela w postaci soli z kwasami nieorganicznymi lub organicznymi, korzystnie z
kwasem solnym i oczyszcza przez krystalizacjg¢, korzystnie z alkoholu alifatycznego.
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Stanowigcy substrat w sposobie wedlug wynalazku, zwigzek o wzorze og6lnym II jest zwig-
zkiem znanym, otrzymywanym najczgsciej przez redukcje pochodnych nitrylu kwasu N-alkilo-a-
aminofenylooctowego lub przez hydroliz¢ pochodnych 1,2-dialkilo-5-fenyloimidazoliny. Nowe
zwigzki otrzymane sposobem wedtug wynalazku, wykazuja dziatanie przeciwdrgawkowe. Zwigzki
te moga by¢ takze surowcami do wytwarzania innych zwigzkéw o potencjalnym dziataniu
farmakologicznym.

Przyktad I. W kolbie o pojemnosci 250 cm’ umieszcza si¢ 45 g (0,2 mola) N'-benzylo-1-fe-
nyloetylenodiaminy i 50cm® alkoholu metylowego. Do powstalej mieszaniny wkrapla si¢ 9 g
(0,2 mola) aldehydu octowego i cato$¢ ogrzewa na tazni wodnej w ciggu 2 godzin. Otrzymang
mieszaning (zawierajaca zasade Schiffa) przenosi si¢ do autoklawu o pojemnoéci 320 cm’, dodaje
1 g niklu Raney’a, zatadowuje autoklaw wodorem do ci$nienia 40 atm., i ogrzewa w temperaturze
130 £ 5° przez 2 godziny. Ci$nienie poczatkowo wzrasta do okoto 50 atm. a nast¢pnie powoli opada
do okoto 20 atm. (po ozigbieniu). W reakcji zuzywa si¢ okoto 4,5 litra wodoru. Po zdekantowaniu
znad niklu Raney’a metanolowego roztworu produktu i oddestylowaniu metanolu do pozostatosci
dodaje si¢ 50cm’ stezonego kwasu solnego i powstala mieszaning pozostawia na 20 godzin w
lodéwce. Wydzielone krysztaly odsacza si¢ i przekrystalizowuje z metanolu (1 :2). Otrzymuje si¢
38g (58%) dwuchlorowodorku N'-benzylo-N%-etylo-1-fenyloetylenodiaminy o temperaturze
topnienia 233-5°C.

Analiza dla wzoru C;;N2,N;,-2HCI (m.cz. 327,3)

obliczono: 8,55% N znaleziono: 8,53% N
obliczono: 21,7% Cl  znaleziono: 22,1% CI

Przyktad II. Postgpujac analogicznie jak w przykladzie I przez zastgpienie 9 g aldehydu
octowego 12g (0,2 mola) acetonu otrzymano 54g dwuchlorowodorku o tempraturze
topnienia 232-4°C.

Przyktad III. Postgpujac analogicznie jak w przykladzie I, zastosowano zamiast N'-benzy-
lo-1-fenyloetylenodiaminy, N’-metylo-1-/4-chlorofenylo/-etylenodiaming i zamiast aldehydu
octowego, aldehyd benzoesowy. Otrzymano 42g dwuchlorowodorku N’-metylo-N*benzy-
lo-1-/4-chlorofenylo/-etylenodiaminy o temperaturze topnienia 232-5°C.

Analiza dla wzoru C;¢H9sCIN;-2HCI (m.cz. 347,7)

obliczono: 55,26% C znaleziono: 55,57% C
6,09% H 6,26% H
8,06% N 8,00% N

Zastrzezenie patentowe

Sposéb otrzymywania nowych pochodnych N' N*dialkilo-1-fenyloetylenodiaminy o wzorze
ogblnym I, w ktérym R oznacza atom wodoru, chlorowca, grupe alkilowa lub trifluorometylowa,
R’ i R” oznaczaja grupg alkilowa, cykloalkilowa lub aryloalkilowa, znamienny tym, ze stanowiacy
pochodna l-fenyloetylenodiaminy zwigzek o wzorze ogblnym II, w ktérym symbole R i R’ maja
wyzej podane znaczenie, kondensuje si¢ z aldehydem lub ketonem, korzystnie w §rodowisku
rozpuszczalnika organicznego, zwlaszcza benzenu lub alkoholu metylowego w temperaturze
0-150°C, nast¢pnie powstata zasad¢ Schiffa bez wyodrg¢bniania lub po jej wyodrgbnieniu poddaje
si¢ redukcji wodorem wobec katalizatora, korzystnie niklu Raney’a lub kwasem mréwkowym, po
czym produkt wyodrgbnia si¢ przez destylacj¢ pod zmniejszonym ci$nieniem lub wydziela w postaci
soli.
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