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Sposób wytwarzania bis-(pirydylom 3tylo)-amin

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarza¬
nia bis-(pirydylometylo)-amin o wzorze ogólnym
1, w którym R oznacza niższą grupę alkilową lub
alkoksylową oraz ich soli. Aminy te są związ¬
kami nowymi i mogą mieć zastosowanie jako
związki o działaniu leczniczym lub produkty po¬
średnie do ich wytwarzania.

Według wynalazku oksym formylopirydyny o
wzorze ogólnym 2, w którym R ma podane wyżeji
znaczenie lub cyjanopirydynę o wzorze ogólnym
3, w którym R ma podane wyżej znaczenie, pod¬
daje się uwodornieniu w środowisku rozpuszczal¬
ników organicznych w obecności metali VIII pod¬
grupy układu okresowego w temperaturze 20—
150°, korzystnie w temperaturze 60—100°C i przy
ciśnieniu 50—150 atmosfer aż do ustania absorbcji
wodoru, po czym produkt wyodrębnia się i ewen¬
tualnie przeprowadza w sole za pomocą kwasów
nieorganicznych lub organicznych.

Jako rozpuszczalnik organiczny stosuje się niż¬
szy alkohol alifatyczny, taki jak metanol, etanol,
izopropanol bezwodny lub uwodniony oraz węglo¬
wodór aromatyczny lub alicykliczny lub ich mie¬
szaninę.

Jako metale VIII podgrupy układu okresowego
stosuje się zwłaszcza takie metale, jak nikiel, pal¬
lad, platyna lub ich mieszaninę.

Produkt wyodrębnia się w znany sposób, na
przykład przez oddzielenie katalizatora, oddesty¬
lowanie rozpuszczalnika i oczyszczenie pozostałoś-
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ci przez destylację pod zmniejszonym ciśnieniem.
Sole wytwarza się w znany sposób poddając

produkt reakcji z farmaceutycznie dopuszczalnymi
kwasami, takimi jak chlorowcowodór, kwas fosforo¬
wy, cytrynowy, winowy, bursztynowy i inne.

Przykład I. 16,6 g oksymu 2-formylo-4-
-etoksypirydyny rozpuszczono w 150 ml etanolu,
po czym roztwór wprowadzono do autoklawu, do¬
dano 5 g katalizatora niklowego i 0,1 g czerni
palladowej, autoklaw zamknięto i wprowadzo¬
no wodór w temperaturze 80°C pod ciśnieniem 90
atmosfer aż do ustania absorbcji wodoru. Nastę¬
pnie oddzielono katalizator, oddestylowano roz¬
puszczalnik i pozostałość oczyszczono przez desty¬
lację pod zmniejszonym ciśnieniem, zbierając fra¬
kcję wrzącą w temperaturze 186—190°C pod ciś¬
nieniem 0,2 mm słupa rtęci. Otrzymana bis-(4-eto-
ksy-2-metylopirydylo)-amina tworzy sól z kwa¬
sem cytrynowym o temperaturze topnienia 139—
141°C.

Przykład II. 13,6 g oksymu 2-formylo-6-
-metylopirydyny rozpuszczono w 120 ml metano¬
lu, po czym roztwór wprowadzono do autoklawu,
dodano 5 g katalizatora niklowego i 1 g 5°/o kata¬
lizatora palladowego osadzonego na siarczanie ba¬
rowym, autoklaw zamknięto i wprowadzono wo¬
dór w temperaturze 100°C pod ciśnieniem 90 *a*-
mosfer. Następnie oddzielono katalizator, oddesty¬
lowano rozpuszczalnik i pozostałość oczyszczono
przez destylację pod zmniejszonym ciśnieniem,
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zbierając frakcję wrzącą w temperaturze 122—125°C
pod ciśnieniem 0,1 mm słupa rtęci. Otrzymana
bis-(6-metylo-2-metolopirydylo)-arnina tworzy trój-
chlorowodorek o temperaturze topnienia 205—207°C.

Przykład III. 12 g 2-cyjano-6-metylopirydy-
ny rozpuszczono w 100 ml cykloheksanolu, roztwór
wprowadzono do autoklawu, dodano 0,25 g katali¬
zatora platynowego Adamsa i 5 g katalizatora ni¬
klowego, autoklaw zamknięto i wprowadzono wo¬
dór w temperaturze 90°C pod ciśnieniem 80 atmo¬
sfer. Po zakończeniu reakcji oddzielono kataliza¬
tor, oddestylowano rozpuszczalnik i pozostałość wy¬
odrębniono jak w przykładzie II.

Przykład IV. 15 g 2-cyjano-4-etoksypiry-
dyny rozpuszczono w mieszaninie 100 ml etanolu

i 50 ml benzenu, roztwór wprowadzono do autokla¬
wu, dodano 1 g 10'% katalizatora palladowego osa¬
dzonego na węglu aktywnym i 5 g katalizatora ni¬

klowego, autoklaw zamknięto i wprowadzono wo¬

dór w temperaturze 20°C pod ciśnieniem 80 atmo¬
sfer do ustania absorbcji wodoru. Następnie kata¬
lizator oddzielono, oddestylowano rozpuszczalnik i
pozostałość oczyszczono jak w przykładzie I.
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Zastrzeżenia patentowe

1.. Sposób wytwarzania bis-(pirydylometylo)-amin
o wzorze ogólnym 1, w którym R oznacza niższą
grupę alkilową lub alkoksylową, znamienny tym,
że oksym formylopirydyny o wzorze ogólnym 2,
w którym R ma podane wyżej znaczenie lub cy-
janopirydynę o wzorze ogólnym 3, w którym R ma
podane wyżej znaczenie, poddaje się uwodornieniu
w środowisku rozpuszczalników organicznych w o-
becności metali VIII podgrupy układu okresowego
w temperaturze 20—150°C, korzystnie w temperatu¬
rze 60—100°C, przy ciśnieniu 50—150 atmosfer aż
do ustania absorbcji wodoru, po czym produkt wy¬
odrębnia się i ewentualnie przeprowadza w sól za
pomocą kwasów nieorganicznych lub organicznych.

2. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
jako rozpuszczalnik organiczny stosuje się niższy
alkohol alifatyczny, taki jak metanol, etanol lub
izopropanol uwodniony lub bezwodny oraz węglo¬
wodór aromatyczny lub alicykliczny lub ich mie¬
szaninę.

3. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
jako metale VIII podgrupy układu okresowego sto¬
suje się zwłaszcza nikiel, pallad, platynę lub ich
mieszaninę.
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