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W poszukiwaniu nowych Kkrystalizujgcych
czwartorzedowych soli amoniowych, ktéreby
taczyly dobre wilasciwo$ci chemiczne i fizycz-
ne z dobrym dzialaniem dezynfekcyjnym i by-
ly latwe do otrzymania, -znaleziono nowg gru-
pe nie opisanych dotychczas zwigzkéw.

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwa-
rzania tych nowych czwartorzedowych soli
amoniowych, odpowiadajgcych wzorowi ogél-
nemu: O

COOR,
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CH NR),| X
R1

We wzorze tym Ri oznacza prostolaicucho- .

wa reszte weglowa o 10 — 16 atomach wegla,
Rs oznacza reszte alkilowag o 1 — 4 atomach
wegla lub reszte arylows, ewentualnie pod-
. stawiong w pierScieniu benzenowym, Rs ozna-

.alnie -

b T e

naJkorzystmeJ metyl a X oznacza atom chlo-
rowca. np. brom.
Wedlug wynalazku te nowe sole monlowe

wytwarza sie np. w ten sposéb,.-ze estry
o wzorze ogblnym Ri. CH COO Rg, w. ktérym
X

Rn, R: i X majg znaczenie podane. wyiej, i pod-
daje sie reakcji z niskoczgsteczkowsg tréjalki-
loaming, najkorzystniej. tréjmetyloaming, w
obecno$ci odpowiedniego rozpuszczalnika orga-
nicznego, np. etanolu, w zamknietym naczyniu
reakcyjnym w temperaturze pokojowej. W tych
warunkach czwartorzedowa s6l1 - tworzy sie
w ciggu kilku dni. Reakcje mozina korzystnle
przyspieszyé i zwigkszyé ogélng wydajnosé,
je§li mieszanine reakcyjng ogrzewa sie¢ w na-
czyniu cisnieniowym do temperatury okolo 40
— 50°C. Produkt reakcji w postaci stalej z61-
tawej masy oddziela sie-p_rzez\odsyéanie,«prze-
mywa acetonem lub octanem etylu i ewentu-
0CZyszeza- ' PIzez przekrystalizowanie
w acetome lub octanie “etylu.

Otrzymane w ten sposéb czwartorzedowe so-

cza resztg¢ alkilowa o 1 — 4 atomach wegla, - e amoniowe majg posta¢ bezbarwnych lub sta-




‘bd 36Hawyeh, bezwonnyech substancii, rozpu-
szczajacych sie bardzo dobrze w wodzie i wy-
kazujacych " ostre temperatury tcpnienia. Sub-

. stancje te nie tylko w stanie stalym, ale réw-

niez w roztworach wodnych sz odperne na

cieplo, do *temperatury 130°C, przez-szereg go-.

dzin. Wykazujg one bardzo dobre dzialanie
bakteriostatyczne i bakteriobdjcze (wspotezyn-
nik fenolowy okolo 400 — 700), s stosunkowo
malo toksyczne (LDse = 30 mg/kg, mysz) i nie
sq drazinigce. Podobnie do innych zwigzkow
z czwartorzedowym rdzeniem amoniowym
oznaczaja sie one dobrym dzialaniem powierz-
chniowo czynnym i mogg znaleié zastosowanie,
jako §rodki dezynfekcyjne we wszystkich dzie-
dzinach lecznictwa. )

Przyktad 1. 5 g estru etylowego kwasu
a-bromostearowego (Auwers, Bernhardi, Chem.
Ber. 24, 2227, 1891) rozpuszcza sie w 8 “em3
30%-wego etanolowego roztworu trojmetyloa-
miny i roztwér pozostawia w zamknielym na-
czyniu reakcyjnym w temperaturze pokojowej.
Po kilku dniach wytraca sie czwartorzedowa
s61 amoniowa w postaci krystalicznej. Odsysa
si¢ ja i przemywa niewielkg iloScia etanolu
i eteru. Po przekrystalizowaniu w mieszaninie
acetonu i chloroformu otrzymuje sie produkt
w postaci bezbarwnych krysztalkéow o tempe-
raturze topnienia 155° C. Przez zageszczenie tu-
gu macierzystego uzyskuje sie¢ produkt dru-
giego rzutu, ktéry mozna oczy$ci¢ w ten sam
sposOb. Jedli z tugu macierzystego nie wydzie-
laja sie krysztaly, odparowuje sie go do sucha,
rozpuszcza pozostalo§¢é w wodzie i roztwér wy-
trzasa z eterem. Resztki czwartorzedowej soli
amoniowej przechodzg przy tym do roztworu
wodnego. Nieprzereagowany ester etylowy
kwasu o -bromostearowego odzyskuje sie przez
odparowanie oddzielonej warstwy eterowej.
Ogélna wydajno$§é krystalicznej czwartorzedo-
wej soli ameoniowej wynosi 1,5 g.

Przyktad II. Bromek ¢ -karbobutoksy-
undecylotréjmetyloamoniowy.

35 g estru butylowego kwasu ¢ -bromolaury-
nowego (C. H. Kao, Khao-Yuan Ma, J. Chem.
Soe. 1931, 2046) rozpuszcza sie w 100 cm? 19%-
owego etanolowego roztweru tréjmetyloami-
ny i roztwér pozostawia w zamknrietym naczy-
niu reakcyjnym w temperaturze pokojowej.
Po kilku dniach wydziela sie niewielka ilosé
krystalicznej substaneji, ktérg sie odsgcza.
Przesgcz zageszeza sie pod zmniejszonym cis-
nieniem. Stalg pozostalo§é rozciera sie z mie-

szaning etanolu i eteru (1:10), odsysa cze$é
nierozpuszczalng i przemywa  ja kilkakrotnie
ta samg mieszaning rozpuszczalnikéw. Przez
trzykrotne powtdrzenie tej operacji uzyskuje
sie¢ Igcznie 26 g krystalicznej czwartorzedowej
soli amoniowej o temperaturze topnienia 128°C.
Polstala pozostalo§é otrzymang przez odparo-
wanie ostatniego przesgczu rozpuszcza sie
w 20 cm?® wody i roztwér wytrzasa trzykrotnie
z eterem. Z zageszczonego wodnego roztworu
mozna wydzielié jeszcze dalsze 1,5 g soli amo-
niowej. Wyciag eterowy zawiera nieprzereago-
wany ester butylowy kwasu ¢ -bromolauryno-
wego.

Przyktad JII. Bromek o -karbofenoksy-
pentadecylotréjmetyloamoniowy.

5 g estru fenylowego kwasu ¢-bromopalmi-
tynowego rozpuszcza sie w 15 cm?. 15%c-owego
etanolowego roztworu tréjmetyloaminy ‘i roz-
twor pozostawia przez kilka dni w temperatu-
rze pokojowej. Wydzielong czwartorzedowsg soél
amoniowg (430 mg) odsysa sie i lug macierzy-
sty odparowuje do sucha. Po potraktowaniu
pozostalosci acetonem uzyskuje sie dalsze 1,86
g krystalicznego produktu wykazujacego te sa-
mg temperature topnienia, co produkt pierw-
szy. Oczyszczony produkt topnieje w tempera-
turze 156° C.

Przyktad 1IV. Krystaliczna mieszanina
czwartorzedowych soli amoniowych ze steary-
ny.

5 g mieszaniny estréw etylowych kwaséw
o -bromostearowego i ¢-bromopalmitynowego,
powstajacej przez estryfikowanie bromowanej
w polozeniu ¢ mieszaniny kwasow tluszczo-
wych, stanowigcej stearyne, rozpuszcza sig
w 8 c¢m3 30%-owego etanolowego roztworu tréj-
metyloaminy. Wydzielona po 8 cniach miesza-
nine odpowiednich czwartorzedowych soli amo-
niowych odsysa si¢ i przemywa ‘acetonem.
Otrzymuje si¢ 1,45 g produktu I-go rzutu o tem-
peraturze topnienia 150° C. Z odparowanego do
sucha lugu macierzystego wydziela sie po do-
daniu acetonu produkt II-go rzutu, o tempera-
turze topnienia 145—148° C.

Przyktad V. Bromek ¢ -karboetoksyun-
decylotréjmetyloamoniowy.

32,2 g estru etylowego kwasu ¢g-bromolaury-
nowego rozpuszcza si¢ w 100 cm? 19%-owego
etanolowego roztworu tréjmetyloaminy. Po kil-
ku dniach mieszanine reakcyjng przerabia sie
tak, jak w przykladzie II. Otrzymuje si¢ 25,75 g
krystalicznej czwartorzedowej soli amoniowej
o temperaturze topnienia 144 — 146°C. Przez
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regeneracje odzyskuje sie 5,6 g nieprzereagowa-
nego estru etylowego kwasu ¢ -bromolauryno-
wego.

Przyktad VI. Metobromek estru 3-me-
tylo-4-chlorofenylowego kwasu ¢ -dwumetylo-
aminopalmitynowego.

5 g estru 3-metylo-4-chlorofenylowego kwa-
su  g-bromopalmitynowego rozpuszcza sie
w mieszaninie 5 cm3 33%-owego etanolowego
roztworu tréjmetyloaminy i 5 ecm® chloroformu.
Po 3 dniach ester przechodzi do roztworu, a po
dalszych 5 dniach mieszanine reakcyjng odpa-
rowuje sie¢ pod zmniejszonym ci$nieniem na la-
zni wodnej. Pozostalo§é rozpuszcza sie w wo-
dzie (roztwér A) i roztwoér wytrzasa z eterem.
Przez odparowanie roztworu eterowego osuszo-
nego siarczanem sodowym odzyskuje sie 3,6 g
estru wyjSciowego. Z roztworu A wyosabnia sie
odpowiednia czwartorzedowa s61 amoniowg
przez odbarwienie weglem aktywnym, odparo-
wanie do sucha i zadanie pozostalosci aceto-
nem. Otrzymuje sie bezbarwng krystaliczna
substancje o temperaturzé topnienia 156° C. Po
przekrystalizowaniu w acetonie temperatura
topnienia wynosi 158° C.

Przyktad VII. Bromek ¢ -karboetoksy-
pentadecylotréjmetyloamoniowy.

73,45 g estru etylowego kwasu g -bromopal-
mitynowego rozpuszcza sie w 82 cm? 29%-owego
etanolowego roztworu tréjmetyloaminy i roz-
twor pozostawia w ciggu 14 dni w temperatu-
rze pokojowej. Mieszanina reakcyjna krzepnie
na stalg krystaliczng mase, ktoérg odsysa sie
po dodaniu ewentualnie matej ilo§ci acetonu.

Otrzymuje si¢ 43 g produktu I rzutu. Z lugu
macierzystego po zageszczeniu wydziela sig pro-
dukt II-go rzutu (14,5 g), a z drugiego tugu ma-
cierzystego, po dodaniu octanu etylu, produkt
III-go rzutu (5,7 g). Z ostatniego lugu macie-
rzystego mozna po rozpuszezeniu w wodzie od-
zyskaé nieprzereagowany ester wyjSciowy przez
ekstrakcje eterem, z wydajno$ciag 10,7 g. Ogélna
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wydajno§¢é surowego produktu wynosi 85,6%.
Po przekrystalizowaniu polgczonych produk-
tow w mieszaninie etanolu i octanu etylu
(wydajno§é krystalizacji 72,7%) otrzymuje sie
czwartorzedowa s6l amoniowg o temperaturze
topnienia  157—160°C. Otrzymany bromek
a -karboetoksypentadecylotréjmetyloamoniowy
ma postaé bezbarwnej i bezwonnej substancji
bardzo dobrze rozpuszczajgcej sic w wodzie.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania nowych czwartorzedo-
wych soli amoniowych o wzorze ogdlnym

€00 R,
) + _
PH——NIR);| X

1 J .

w ktérym Ri oznacza prostolancuchows reszte
weglowa o 10 — 16 atomach wegla, R: oznacza
reszte alkilowg o 1 — 4 atomach wegla lub resz-
te arylows, ktéra moze byé ewentualnie pod-
stawiona w pierScieniu benzenowym, Rs ozna-
cza reszte alkilowg o 1 — 4 atomach wegla,
najkorzystniej metyl, a X oznacza atom chlo-
rowca, np. brom, znamienny tym, ze niskoczg-
steczkowg tréjalkiloaming, najkorzystniej tréj-
metyloaming, dziala sig¢ na estry o wzorze ogél-
nym: :

R1-(|IH'COOR,

X
w ktérym Ri, R: i X majg znaczenie jak wyzej.

SPOFA, spojené farmaceutické

zavody, narodni podnik
Zastepca: Mgr Jozef Kaminski,
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