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Sposob wytwarzania pochodnych naftalenu
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‘Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania no-
wych pochodnych naftalenu, o wzorze ogblnym 1,
w ktérym R! oznacza wod6r lub rodnik metylowy,
R2 — rodnik alkilowy o rozgalezionym tlancuchu,
0 nie wigcej niz 4 atomach wegla, w ktérych rdzen
naftalenowy moze byé ewentualnie podstawiony
" jednym lub kilkoma chlorowcami, nizszymi alkilo-
wymi lub nizszymi alkoksylowymi podstawnikami
oraz soli tych zwigzkow.

Jako odpowiednie podstawniki w rdzeniu nafta-
lenowym mozna wymieni¢ na [przyklad atomy
chloru lub bromu, rodniki metylowy, etylowy,
metoksylowy i etoksylowy.

Podstawnikiem R2 moze byé np. rodnik izopro-
pylowy, izobutylowy, II-rzed. butylowy lub
III-rzed. butylowy.

Zwiazki otrzymywane sposobem wedlug wyna-
lazku oraz ich farmaceutycznie dopuszczalne sole,
odznaczajg sie wartoSciowymi wtasciwoSciami te-
rapeutycznymi.

Szczegblnie wartoSciowymi zwigzkami sg [2-hy-
droksy-2-(2’-naftylo)-etylo]l-izopropyloamina, III-
-rzed. butylomaina, II-rzed. butyloamina i izobu-
tyloamina, a zwlaszcza [2-hydroksy-2-(2’-naftylo)-
-etylo]-izopropyloamina i jej sole.

Solami wedtug wynalazku moga byé na przyklad
sole nieorganicznych kwaséw np. chlorowodorki,
bromowodorki, fosforany lub siarczany lub sole
kwaséw organicznych, na wprzyktad szczawiany,
mleczany, winiany, octany i cytryniany.
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Spos6éb wedlug wynalazku mpolega na redukcji
pochodnej naftalenowej o wzorze 2, w ktérym X
oznacza atom chlorowca np. chloru lub bromu,
a rdzen naftalenowy moze byé ewentualnie pod-
stawiony jak wyzej i wprowadzeniu otrzymywa-
nego produktu redukcji w reakcje z aming, o wzo-
rze NHR!R?, w ktérym R! i R? majg wyzej podane
znaczenie.

Proces redukcji mozna prowadzié za pomocg bo-
rowodorku sodowego, jako czynnika regukujgcego
w obecno$ci rozcieiczalnika na przyklad metanolu,
w temperaturze 0—25°C. Redukcje mozna réwniez
prowadzié stosujgc izopropanolan glinowy w obec-
nosci rozcienczalnika albo rozpuszczalnika np. izo-
propanolu. Produkt redukcji moze reagowaé z ami-
ng w obecnosci rozcieficzalnika lub rozpuszczalni-
ka np. etanolu i proces ten mozna przy$pieszyé lub
zakonezyé przez ogrzewanie.

Produkt redukcji jest jedng z dwéch pochodnych
naftalenu o wzorach 3 i 4, przy czym X we wzo-
rze 3, ma znaczenie wyzej podane lub ich miesza-
ning i albo te zwigzki albo ich mieszanina mogg
byé stosowane jako produkty wyjsciowe do wy-
twarzania zwigzkéw wedlug wynalazku.

Zgodnie z odmiang sposobu wedlug wynalazku,
pochodng naftalenu o wzorze 5, w ktérym R ozna-
cza grupe o wzorze 6 lub o wzorze CHOHCH,X,
w ktérym X ma wyzej podane znaczenie, i w kté-
rej rdzen naftalenowy mozie byé ewentualnie pod-
stawiony w spos6b wyzej podany, wprowadza sig
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w reakcje z aming, o wzorze HNR!R? w ktérym
R!i R?2 maja wyzej podane znaczenie.

Proces ten mozna prowadzié w obecnoSci roz-
cienczalnika lub rozpuszczalnika na przykiad eta-
nolu i mozna go przy$pieszy¢ lub zakonczy¢ ogrze-
wajac.

Wedlug jeszcze innej odmiany sposobu wytwa-
rzania pochodnych naftalenowych lub ich soli, moz-
na redukowaé pochodng o wzorze 7, w ktérym R!
i R? maja wyzej podane znaczenie, a rdzen nafta-
lenowy moze byé ewentualnie podstawiony jak
wyzej wskazano.

Redukcje mozna prowadzi¢ na przyklad za po-
moca borowodorku sodowego jako czynnika redu-
kujacego w obecnofci rozcieficzalnika lub rozpusz-
czalnika np. wodnego metanolu lub np. stosujac
katalizator uwodornienia np. pallad na weglu i wo-
doér w obecnosci obojetnego rozcienczalnika lub
rozpuszezalnika np. wodnego metanolu.

'Wedlug innej odmiany sposobu wedlug wynalaz-
ku wytwarza sie pochodne naftalenu, w ktérym R!
oznacza wodér a R2 ma wyzej podane znaczenie,
przez reakcje pochodnej naftalenu o wzorze 8,
w ktérym A oznacza grupg CO lub CHOH i w kt6-
rej rdzen naftalenowy moze byé ewentualnie pod-
stawiony w spos6b wyzej podany ze zwigzkiem
karbonylu o wzorze R3 R*CO, 'w ktérym R? oznacza
wodér lub rodnik alkilowy, pod warunkiem, ze R?
i R4 razem zawieraja nie wiecej niz 3 atomy wegla
w warunkach redukcyjnych.

Odpowiednimi podstawnikami R3 i R4 moga by¢
rodniki metylowy, etylowy lub propylowy. Odpo-
wiednimi warunkami redukcyjnymi sg takie,
w ktérych znajduje sie katalizator uwodornienia,
na przyklad tlenek platyny, wodér i mnadmiar
zwigzku karbonylowego na przyklad acetonu.

. Wedlug jeszcze innej odmiany sposobu wedlug
wynalazku ‘wytwarza sie pochodne naftalenowe,
w ktéorych R! oznacza wodér, a R2 ma wyzej po-
dane znaczenie przez hydrolize acylowej pochodnej
naftalenu o wzorze 9, w ktérym R2 ma wyzej po-
dane znaczenie, a rdzen naftalenowy moze byé
ewentualnie podstawiony w spos6éb wyzej podany.

Rozumie sig, Zze pochodna acylowa jest taka, ze
acyl moze zastgpié atom w grupie — OH lub atom
w grupie — NH —. Zrozumiale jest takze, Ze acyl
moze by¢ mono- lub dwufunkcyjny i w tym ostat-
nim przypadku rodnik <acylowy stanowi cze$é
pierScienia heterocyklicznego. A wiec odpowiedni-
mi produktami wyjSciowymi sg 2-acetoksy-2-(2’-
-naftylo)-2-oksazolidon. Hydrolize mozna prowa-
dzié w Srodowiisku wodnym w obecno$ci kwasu lub
alkalii.

ZwigZki wytwarzane sposobem wedlug wynalaz-
ku posiadaja wartoSciowe wladciwosci terapeutycz-
ne i w postaci preparatéw farmaceutycznych moga
znaleZé zastosowanie w leczeniu schorzefi naczyn
wiencowych.

Preparaty farmaceutyczne, zawierajg jako sklad-
nik aktywny jeden lub kilka zwigzk6w o wzorze
1 lub ich soli oraz nietoksyczne farmaceutycznie
dopuszczalne rozciefczalniki lub noéniki.

- Odpowiednimi postaciami preparatéw farmaceu-
tycznych sg na przyklad tabletki, kapsulki, wodne
lub olejowe roztwory, wodne lub olejowe zawiesi-
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ny, emulsje, roztwory lub zawiesiny wodne lub
olejowe do injekcji i zdolne do dyspersji proszki.

Wynalazek objasniaja bez ograniczania go na-
stepujace przyklady, w ktérych czeSci sg czeSciami
wagowymi.

Przyktad I. Roztwér 10 czeSci bromku 2-
-naftyloacylu w 180 czeSciach metanolu miesza sie
i szybko dodaje 3 czeci borowodorku sodowego,
atrzymujgc temperature ponizej 25°C. Mieszanine
miesza sie w temperaturze 20°C w ciggu dalszych
10-minut, po czym wylewa na 16d i ekstrahuje ete-
rem. Wycigg eterowy przemywa sie¢ woda, suszy
nad siarczanem sodowym i odparowuje do sucha.
Otrzymany produkt redukcji rozpuszcza sie¢ w 90
czesSciach bezwodnego etanolu i ogrzewa pod chlod-

-~ nicg zwrotng z 20 cze§ciami izopropyloaminy w cia-

gu 16 godzin. Nastepnie roztwér odparowuje sie
do sucha pod zmniejszonym cinieniem i stalg
pozostato§é zawiesza w 50 czeSciach wody, zakwa-
szonej kwasem bromowodorowym i pozostawia do
krystalizacji. Produkt przekrystalizowuje sie z wod-
nego acetonu i otrzymuje bromowodorek [2-hydro-
ksy-2-(2’-naftylo)-etylo]-izopropyloaminy, o tem-
peraturze topnienia 177—179°C, znany og6lnie jako
2-hydroksy-(2’-naftylo)-N-izopropylo-etyloamina.

Przyktad II. Roztwér 8 czeSci surowego pro-
duktu redukcji, otrzymanego z bromku 2-naftylo-
acylu — za pomocg sposobu opisanego w przykla-
dzie I, w 50 czeSciach abisolutnego etanolu ogrzewa
sie pod chtodnicg zwrotng z 10 czeSciami III-rzed.
butyloaminy w ciggu 16 godzin. Nastepnie roztwoér
odparowuje sie do sucha pod zmniejszonym ciSnie-
niem, pozostato§¢ alkalizuje wodnym roztworem
wodorotlenku sodowego i utworzong mieszanine
ekstrahuje eterem. Wycigg eterowy suszy sie i od-
parowuje do sucha. Pozostalo$é¢ krystalizuje sie
w eterze i wotrzymuje [2-hydroksy-2-(2’-naftylo)-
-etylo] — IIT rzed. butyloamine, o temperaturze
topnienia 124°C. Szczawian utworzony przez trak-
towanie eterowego roztworu zasady eterowym roz-
tworem kwasu szczawiowego topnieje w tempera-
turze 249°C z rozkladem.

Przyktad III. Roztw6r 7 czeSci surowego
produktu redukeji, otrzymanego sposobem z przy-
kladu I w 100 czeSciach absolutnego eteru, ogrze-
wa sie pod chlodnicg zwrotng z 20 cze$ciami II-
-rzed. butyloaminy w ciggu 16 godzin. Nastepnie
roztwoér odparowuje sie do sucha pod zmniejszo-
nym ciSnieniem, pozostato§¢ alkalizuje wodnym
roztworem wodorotlenku sodowego i utworzong
mieszanine ekstrahuje benzenem. Wycigg benze-
nowy suszy sie, po czym traktuje eterowym roz-
tworem kwasu chlorowodorowego. Otrzymuje sie
chlorowodorek [2-hydroksy-2-(2’ - naftylo) - etylo]-
-II rzed. butyloaminy, ktéry po krystalizacji w ace-
tonie topnieje w temperaturze 142—144°C.

Przyktad IV. Roztwbér 7 czeSci surowego
produktu redukcji otrzymanego sposobem opisa-
nym w przyktadzie I, w 100 czeSciach absolutnego
etanolu ogrzewa sie pod chlodnicg zwrotng z 20
czeSciami izobutyloaminy w ciggu 16 godzin. Na-
stepnie roztwér odparowuje sie do sucha, pozo-
stato$¢ alkalizuje wodnym roztworem wodorotlen-
ku sodowego i utworzona mieszanine ekstrahuje
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benzenem. Wycigg benzenowy suszy sie po czym
traktuje eterowym roztworem chlorowodoru. Otrzy-
muje sie chlorowodorek [2-hydroksy-2-(2’-naftylo-
etylo)]-izobutyloaminy, ktéry po krystalizacji
w acetonie topnieje w temperaturze 196—198°C.

Przyktad V. Roztwbér 69 czeSci 2-bromo-1-
-hydroksy-1-(2’-naftylo)-etanu, w 250 czeSciach
etanolu traktuje sie 50 cze§ciami izopropyloaminy
i utworzong mieszanine ogrzewa si¢ pod chiodnica
zwrotng w ciggu 15 godzin. Nastepnie etanol usu-
wa sie pod zmniejszonym ci§nieniem, pozostalosé
alkalizuje wodnym roztworem wodorotlenku sodo-
wego i utworzong mieszanine ekstrahuje eterem.
Roztwér eterowy suszy sie, po czym traktuje ete-
rowym roztworem chlorowodoru. Ofirzymuje sie
chlorowodorek [2-hydroksy-2-(2’-naftylo)-etylo]-
-izopropyloaminy, ktéry po krystalizacji w miesza-
ninie metanolu i eteru topnieje w temperaturze
184°C.

Zwigzek bromowy stosowany jako produkt wyj-
Sciowy mozna wytwarzaé jak nastgpuje:

Roztwoér 60 czeSci bromku 2-naftyloacylu i 60
czeSci izopropanolu glinu w 80 czeScidch izopropa-
nolu ogrzewa sie w ciggu 6 godzin z czeSciowym
oddestylowaniem izopropanolu i uzupelnianiem do
poprzedniej objeto$ci. Nastepnie mieszanine ozie-
bia sie, dodaje 200 cze$ci 5%-owego wodnego roz-
tworu kwasu bromowodorowego do temperatury
0°C. Mieszanine reakcyjng odsacza sie i stalg pozo-
stato§é przemywa wodg i suszy. Otrzymuje sie
2-bromo-1-hydroksy-1-(2'naftylo)-etan, ktéry po
krystalizacji z eteru naftowego (temperatura wrze-
nia 60—80°C), topnieje w temperaturze 66—68°C.

Przyktad VI 22 czeSci 2-bromo-1-(6’-etylo-
-2’-naftylo)-1-hydroksyetanu, 4 czeSci izopropylo-
aminy i 24 czeSci etanolu ogrzewa sie razem do
wrze$nia w ciggu 18 godzin. Nastepnie roztwér od-
parowuje sie do sucha, dodaje wody i mieszanine
alkalizuje sie¢ mocno wodnym roztworem wodoro-
tlenku sodowego. Produkt ekstrahuje isie¢ eterem
i wyciggi suszy nad siarczanem magnezowym i sg-
czy. Dodaje sie do przesgczu eterowy roztwér kwa-
su szczawiowego i otrzymang mieszanine sgczy.
Stala pozostalo$é sklada sie z szczawianu [2-(6’-
-etylo-2’-naftylo) - 2 - hydroksyetylo] - izopropylo-
aminy, ktéry po krystalizacji z metanolu topnieje
w temperaturze 227—229°C.

2-bromo-1-(6’-etylo-2’-haftylo) - 1 - hydroksyetan,
stosowany jako produkt wyjSciowy, mozna otrzy-
mywaé jak nastepuje:

Roztwér 1 czeSci borowodorku sodowego w 16
czeSciach metanolu dodaje sie w temperaturze
10—15°C mieszajgc do roztworu 3,2 czeSci bromku
6-etylo-2-naftacylu w 80 czeSciach metanolu
w ciggu 15 minut. Mieszanine miesza sie¢ w tem-
peraturze 0°C w ciggu dalszych 30 minut, po czym
wlewa na 16d i sgczy. Sklada sie ona z 2-bromo-1-
-(6’-etylo-2’-naftylo)-1-hydroksyetanu i po krysta-
lizacji z eteru n aftowego (temperatura wrzenia
40—60°C) topnieje w 74—T75°C.

Przyktad VII Gdy 10 czeSci bromku 2-naf-
tacylu stosowanego w przyktadzie I zastapi sie 10
czeSciami bromku 6-bromo-2-naftyloacylu, otrzy-
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muje sie bromowodorek [2-hydroksy-2-(6’-bromo-
-2’-naftylo)-etylo]-izopropyloaminy, o temperatu-
rze topnienia 193—195°C,

Przyktad VIII. Roztwér 1 cze$ci 2-bromo-1-
-(4’-bromo-1’-metoksy- 2’-naftylo)-1-hydroksyetanu
i 6 czeSci izopropyloaminy w 25 czeSciach etanolu
ogrzewa sie do wrzenia. Nastepnie roztwé6r odpa- -
rowuje sie do sucha pod zmniejszonym ci$nieniem.
Do pozostatoSci dodaje sie nadmiar wodnego roz-
tworu wodorotlenku sodowego i mieszanine eks-
trahuje eterem. Eterowy roztwor suszy sie i trak-
tuje nadmiarem eterowego kwasu chlorowodoro-
wego. 'Otrzymuje sie chlorowodorek [2’-(4’-bromo-
-1’-metoksy-2’-naftylo)- 2-hydroksyetylo] - izopro-
pyloaminy, o temperaturze topnienia 222—224°C.

2-bromo-1-(4’-bromo-1'-metoksy - 2’- naftylo)-1-
-hydroksyetan stosowany jako produkt wyjSciowy
mozna otrzymywaé jak nastepuje:

3,0 czeSci bromku 4-bromo-1-metoksy-2-naftylo-
acylu rozpuszcza sie w 80 czeSciach metanolu.
I' cze§¢ bromowodorku sodowego rozpuszcza sie
w 16 czeSciach metanolu i dodaje sie mieszajac
w temperaturze 5—15°C w ciggu 15 minut. Miesza-
nine miesza sie dalej w ciggu 'dalszych 15 minut,
po czym wlewa na 16d i sgczy. Stala pozostato§é
sktada sie z 2-bromo-1-(4’-bromo-1’-metoksy-2’-
naftylo)-1-hydrokisyetanu, ktéry mpo krystalizacji
w eterze naftowym (temperatura wrzenia 60—80°C)
topnieje w temperaturze 81—82°C,

Przyktad IX. Jezeli 1 cze§é 2-bromo-1i-(4’-
-bromo-1’-metoksy-2’-naftylo) - 1 - hydroksyetanu
stosowanego w przykladzie VIII zastapi sie 1 czg-
§cig 1-(5’-bromo-6-metoksy-2’-naftylo) - 1-hydro-
ksy-2-bromoetanu otrzymuje sie [2-(5’-bromo-6’-
-metoksy-2’-naftylo)-2-hydroksyetylo] - izopropylo-
amine, wyosobniong jako zasade, o temperaturze
topnienia 145°C.

2-bromo-1-(5’-bromo-6’-metoksy-2’ - naftylo) - 1-
-hydroksyetan stosowany jako produkt wyjsciowy,
otrzymuje sie jak nastepuje:

2,9 czeSci bromku 5-bromo-6-metoksy-2-nafta-
cylu rozpuszcza sie w 70 czeSciach metanolu. Roz-
twor 1 czeSci borowodorku ‘sodowego w 12 cze-
§ciach metanolu dodaje sie mieszajac w tempera-
turze 15—20°C wciggu 15 minut. Mieszanine mie-
sza sie w 15—20°C dalej w ciggu 15 minut, po czym
wlewa do lodu i sgczy. Statg pozostalo§é przemywa
sie woda i suszy, sklada sie ona z 2-bromo-1-(5'-
bromo-6’-metoksy - naftylo)-2’) -1 - hydroksyetanu,
ktéry po krystalizacji z metanolu lub cykloheksa-
nu, topnieje w temperaturze 104—105°C.

Przyktad X. Jezeli 1 cze§¢ 2-bromo-1-(4’-bro-
mo-1'-metoksy-2’-naftylo)-1-hydroksyetanu stoso-
wanego w przykladzie VIII zastgpi sie 1 czeScig
2-chloro-1-hydroksy-1-(6’-metoksy-2’-naftylo) - eta-
nu, wéwczas otrzymuje sie [2-hydroksy-2-(6’-meto-
ksy-2’-naftylo)-etylo]-izopropyloamine, jako zasa-
de, o temperaturze topnienia 130—131°C. .,

2-chloro-1-hydroksy-1-(6’ - metoksy - 2’-naftylo)-
-etan stosowany jako produkt wyjSciowy mozna
otrzymywaé jak nastepuje:

6,6 czeSci chlorku 6-metoksy-2-naftyloacylu roz-
puszcza sie w 120 czeSciach metanolu i do utwo-
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rzonego roztworu dodaje sig roztwdr 2,5 czesci bo-
rowodorku sodowego w 40  czefciach metanolu

w temperaturze 0°C w ciggu 15 minut. Mieszanine
miesza sie@ dalej w ciggu 5 minut w 0°C, po czym
wlewa do lodu 1 sgczy. Otrzymuje sie 2-chloro-1- 5
-hydroksy-1-(6'-metoksy-2'-naftylo)-etan, ktéry po
krystalizacji z cykloheksanu topnieje w tempera-
turze 55—56°C. .

Przyklad XI. Roztwér 1,7 czefci tlenku 2-naf- 10
tyloetylenu i 2,3 czefel izopropyloaminy w 8 cze-
éctach etanolu sgrzewa sie pod chtodnicg zwrotng
w ciggu 3 godzin. Nastepnie mieszanine odparowu-
je sgie, pozostalo$é rozpuszcza w eterze i dodaje
eterowego roztworu chlorowodoru. Mieszanine sgq- 15
czy sie, staly pozostalosd¢ przemywa eterem, suszy
i krystalizuje z mieszaniny metanolu i octanu ety-
lu. Otrzymany chlorowodorek rozpuszeza sie 'w wo-
dzie, roztwér silnie alkalizuje roztworem wodoro-
tienku sodowego 1 uwoclniong zasade wyosobnia 20
i krystalizuje w octanie etylu. Otrzymuje sie [2-hy-
droksy-2-(2’ - naf{ylo) - etylo} - 1quropyloamme,

o temperaturze topnienia 108°C.

- Tlenek 2-naftyléetylenu: stososwany jako produkt
wyjdclowy, moina otrzymywaé jak nastepuje: 26

Roztwor 2,5 czecl 2-bromo-1-hydroksy~1-(2’-naf-

- tylo)-etanu w' 4 czeSclach etanolu dodaje sie do
roztworu 0,84 czeéci wodorotlenku potasowego w 6
czeSciach etanolu = Mieszanine ' utrzymuje sie
w temperaturze pokojowéj w ciggu 15 minut, po 30
czym dodaje 50 cze$ci wody. Mieszanine ekstrahuje
sie eterem i wyciggi laczy, przemywa wodg, suszy
i odparowuje. Stala pozostalo$é sklada sie z tlen-
ku 2-naftylo-etylenu o temperaturze topnienia
54—53°C. 35

Przyktad XII Roztwér 1 czeSci 2-hydroksy-2-
-(2’-naftylo)-etyloaminy w 4 czeSciach acetonu wy-
trzgsa sie z tlenkiem platyny jako katalizatorem
i wodorem, w temperaturze 20°C pod ciSnieniem .
atmosferycznym w ciggu 5 godzin. Nastepnie mie-
‘szanine odsgacza sie i jprzesgcz odparowuje. Stalg
pozostalo§é krystalizuje sie w octanie etylu i otrzy-

"muje [2-hydroksy-2-(2’-naftylo)-etylo] - izopropylo-

amine, 0 temperaturze topnienia 108°C. 45

2-hydroksy-2-(2’-naftylo)-etyloamine stosowang
jako produkt wyjSciowy, mozna otrzymywaé jak
nastepuje:

Roztwér 1,7 czeSci N-2-[hydroksy-2-(2’-naftylo)-
-etylo]-ftalimidu i 0,5 czeSci wodzianu hydrazyny g
w 8 czeSeiach etanolu ogrzewa sie pod chlodnicg
zwrotng w ciggu 3 godzin. Nastepnie mieszanine
chlodzi sie, zakwasza 10 n kwasem solnym i sgczy.
Przesgcz odparowuje i (pozostalo§é rozpuszcza
w wodzie. Otrzymany roztwoér alkalizuje si¢ moc- 4
no roztworem wodorotlenku sodowego i ekstrahuje
gorgcym benzenem. Roztwér benzenowy suszy sie
nad siarczanem sodowym 1 sgczy. Stala pozosta-
toéé sklada sie z 2-hydroksy-z-(z’—naftylo)-etylo-
aminy, o temperaturze topnienia-118°C. .

Ftalimid stosowany jako produlkt waGmowy
otrzymuje sie jak nastepuje:

- Roztw6r 8 cze$ci 1-bromo-2-hydroksy-2-(2’-naf-
tylo)-etanu i 4 czeSci ftalimidu potasu w 20 cze-
§clach dwumetyloformamidu ogrzewa si¢ w tem-
peraturze 160°C w ciggu 3 godzin. Nastepnie doda-
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je €i@ roztwér do wody i mieszanine sgczy. Stala
pozastatosé ' ekstrahuje sie 60 czefciami gorgcego
etanolu. Nierozpuszczona cze$é stanowi N-[2-hy-
droksy-2-(2’-naftylo)-etylo]-ftalimid, o temperatu-
rze topnienia 186—188°C,

Przyktad XIIIL 4 czeSci borowodorku sodo-
wego dodaje sie w ciggu 45 minut do mieszanego
roztworu 4 cze$cl szczawianu 2-(izopropyloamino-
acetylo)-naftalenu w 200 czeéciach metanolu i 250
czefclaéch wody w temperaturze 25°C. Po 15 minu-
tach, metanol odparowuje sie w temperaturze oko-
1o 30°C pod zmniejszonym ciénieniem i wytrgcony
osad ekstrahuje ele 250 czeciami eteru. Wycisg
eterowy przemywa sie wodg, suszy i odparowuje.
Stalg pozostatofé krystalizuje sie z octanu etylu
i otrzymuje [2-hydroksy-2-(2’-naftylo)-etylo}-izo-
propyloamine, o temperaturze topnienia 108°C.

Przyktad XIV. Roztwbr 4 czefci bromowo-
dorku 2-aminoacetylonaftalenu w 160 czeSciach
etanolu i 180 czeéciach acetonu i 1 cze§€ tlenku
platyny, wytrzgsa sie w ciggu 8 godzin, w tem-
peraturze 25°C z wodorem pod cifnieniem atmo-
sferycznym. Mieszanine sgczy sie i przesgez odpa-
rowuje do sucha. Roztwoér 10 czeSci wodorotlenku
sodowego 'w 200 czeSciach wody dodaje sie do sta-
tej pozostatoSci 1 mieszanine ekstrahuje 200 cze-
Sclami eteru. Wycigg eterowy przemywa sie wodg,

suszy 1 odparowuje. Stalg pozostatosé krystalizuje .

sie w octanie etylu i otrzymuje [2-hydroksy-(2'-
-naftylo)-etylo]-izopropyloamine, o temperaturze
topnienia 108°C. :

Przyktad XV. 15 czeci 3-izopropylo-5-(2’-na-
ftylo)-2-oksazolidonu, 60 czeSci stezonego kwasu
solnego (ciezar wilaSciwy 1.18) i 50 cczedci wody
ogrzewa 8iqg do temperatury 100°C w ciggu 24 go-
dzin. Oziebiong mieszanine ekstrahuje sie 50 cze-
Sciami eteru. Wodny kwaény roztwér alkalizuje
sie dodajac 25 czefci wodorotlenku sodowego, po
czym ekstrahuje 100 czeSciami eteru. Wycigg ete-
rowy przemywa si¢ woda, suszy i odparowuje. Sta-
1q pozostalo§é Kkrystalizuje sie z octanu etylu
i otrzymuje [2-hydroksy-2-(2’-naftylo)-etylo]-izo-
propyloamine, o temperaturze topnienia 108°C.

Przyktad XVI. Roztwér 3 czeSci szczawianu
2-metylo-izopropyloaminoacetylonaftalenu w mie-
szaninie 40 czeSci etanolu i 15 czeSci wody, wyirza-
sa sig¢ z 0,3 czeSciami 5%-owego palladu na weglu,
jako katalizatorem { w obecno$ci wodoru w tem-
peraturze 20°C pod atmosferycznym ciénieniem
w ciggu 6 godzin. Nastepnie mieszanine sgczy sie
i odparowuje, a pozostalo§é¢ rozpuszcza w wodzie.
Otrzymany roztwér alkalizuje sie¢ mocno roztwo-
rem wodorotlenku sodowego i ekstrahuje eterem.
Eterowy roztwér suszy sie i sgczy i dodaje do nie-
go roztworu eterowego chlorowodoru. Mieszanine
sgczy sie, stalg pozostato§é przemywa eterem i su-
szy. Otrzymuje sie chlorowodorek ([2-hydroksy-2-
-(2’-naftylo)-etylo]-metyloizopropyloaminy, ktéry
po krystalizacji w mieszaninie metanolu i octanu
etylu topnieje w temperaturze 170—172°C.

Szezawian  2-metyloizopropyloaminoacetylonaf-
talenu stosowany jako produkt wyjsclowy mozna
otrzymywaé jak nastepuje:

-
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25 czeSci bromku 2-naftyloacylu rozpuszcza sie
w 240 cze$ciach eteru i 14 cze$ciach metyloizopro-
pyloaminy. Roztwoér utrzymuje sie¢ w temperaturze
20°C w ciggu 2 i 12 godzin, po czym w 2°C w ciagu
16 godzin. Nastepnie ekstrahuje sie rozcieficzonym
wodnym kwasem solnym. Wycigg alkalizuje sie
mocno wodnym roztworem wodorotlenku sodowe-
go i ekstrahuje eterem. Eterowy wycigg suszy sie
i dodaje eterowego roztworu kwasu szczawiowego.
Mieszanine sgczy sie i stalg pozostalo§¢ przemywa
eterem i suszy. Otrzymuje sie szczawian 2-metylo-
izopropyloaminoacetylonaftalenu, ktéry po krysta-
lizacji w metanolu topnieje w temperaturze
185—187°C.

Przyktad XVII 15 czeSci bromowodorku
[2-acetoksy-2-(2’-naftylo) -etylo] - izopropyloaminy
miesza sie z 200 czeSciami 2 n wodorotlenku sodo-
wego w temperaturze 20°C w ciaggu 2 godzin. Na-
stepnie mieszanine sgczy sie i istalg pozostalo§é
przemywa woda i suszy. Otrzymuje sie [2-hydro-
ksy-2-(2’-naftylo)-etylo]-izopropyloamine, o tem-
peraturze topnienia 108°C. )

Zwiazek acetoksylowy stosowany jako produkt
wyjSciowy mozna otrzymywaé jak nastepuje:

2,5 czeSci 2-bromo-1-hydroksy-1-(2’-naftylo)-eta-
nu ogrzewa sie do teniperatury 90°C z 15 czeSciami
chlorku acetylu w ciggu 1 godziny. Nastepnie mie-
szanine odparowuje sie w prézni i pozostalo§é
skladajgca sie z 1-acetoksy-2-bromo-(2’-naftylo)-
etanu ogrzewa pod chlodnicg zwrotng w ciggu 3
godzin z A7 czeSciami izopropyloaminy i 16 cze-
Sciami etanolu. Nastepnie roztwoér odparowuje sie
do sucha w prézni i pozostato§¢ przemywa eterem
i suszy. Otrzymuje sie bromowodorek [2-acetoksy-
(2’-naftylo)-etylo]-izopropyloaminy, ktéry po kry-
stalizacji z mieszaniny metanolu i octanu etylu
topnieje w temperaturze 176—178°C.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania pochodnych naftalenu
0 wzorze 1, w ktérym R! oznacza wodér lub
rodnik metylowy, R2 — rodnik alkilowy o roz-
gatezionym lancuchu, o nie wiecej niz czterech
atomach wegla, w ktoérych rdzen naftalenowy
moze byé ewentualnie podstawiony jednym lub
kilkoma chlorowcami, nizszymi alkilowymi lub
nizszymi alkoksylowymi podstawnikami, zna-
mienny tym, ze redukuje sie pochodng nafta-
lenu o wzorze 2, w ktérym X oznacza atom
chlorowca, na przyklad chloru lub bromu,
a rdzen naftalenowy moze byé ewentualnie
podstawiony jednym lub kilkoma chlorowca-
mi, nizszymi grupami alkilowymi lub nizszymi
grupami alkoksylowymi, w obecno$ci rozpusz-
czalnika lub rozcieniczalnika, a otrzymany pro-
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dukt redukcji wiprowadza sie w reakcje z ami-
na, o wzorze NHR'R2, w ktérym R! i R? maja
wyzej podane znaczenie, : ~
Spos6éb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ZzZe
jako czynnik redukujacy stosuje sie¢ borowo-
dorek sodowy lub izopropanolan glinowy. '
Spos6b wedtug zastrz. 1 i 2, znamienny tym,
ze borowodorek sodowy stosuje sie w obec-
noSci metanolu, w temperaturze 15—25°C.
Sposéb wedtug zastrz. 1 i 2, znamienny tym,
ze izopropanolan glinowy stosuje sie w obec-
nos$ci izopropanolu. B
iOdmiana sposobu wedlug zastrz. 1, znamienna
tym, ze wprowadza sie w reakcje pochodng
naftalenu o wzorze 5, w ktérym R woznacza
grupe o wzorze 6 lub grupe CHOHCH,, w kt6-
rej X ma podane znaczenie w zastrz. 1, i kt6-
rej rdzen naftalenowy moze byé ewentualnie
podstawiony jak podano w zastrz. 1 z aming
o wzorze NHRR?, w ktérym R! i R2 maja zna-
czenie [podane w zastrz. 1.

Odmiana sposobu wedlug zastrz. 1, znamienna
tym, ze redukuje sie pochodng naftalenowsg
o0 wzorze 7, w ktérym R! i R2 majg znaczenie
podane w zastrz. 1, i w ktérej rdzef naftale-
nowy moze byé ewentualnie podstawiony fjak
podane jest w zastrz. 1 lub jej s61 w obecnoSci
rozpuszczalnika lub rozcienczalnika.

Sposéb wedlug zastrz. 6, znamienny tym, ze
jako czynnik redukujgcy stosuje sie borowodo-
rek sodowy albo wod6r w obecnoSci kataliza-
tora uwodornienia.

Sposéb wedlug zastrz. 7, znamienny tym, Zze
proces prowadzi sie w obecno$ci wodnego me-
tanolu jako rozcienczalnika lub rozpuszczal-
nika.

‘Odmiana sposobu wedlug zastrz. 1, znamienna
tym, ze w przypadku wytwarzania pochodnych
o wzorze 1, w ktérym R! oznacza wodér, wpro-
wadza sie w reakcje mpochodng naftalenu
o wzorze 8, w ktérym A oznacza grupe CO lub
CHOH i w ktérej rdzen naftalenowy moze byé
ewentualnie podstawiony-.jak podano w zastrz.
1, ze zwigzkiem karbonylu o wzorze R3R4CO,
w ktérym R3 oznacza wodér lub rodnik alki-
lowy, pod warunkiem, Ze R3 i R4 razem nie za-
wierajg wiecej niz 3 atomy wegla w warun-
kach redukcyjnych.

Spos6b wedlug zastrz. 9, znamienny tym,  ze
redukcje prowadzi sie w obecnosci kataliza-
tora uwodornienia, wodoru i nadmiaru zwigz-
Ku karbonylu. '
‘Odmiana sposobu wedtug zastrz. 9, znamienna
tym, ze hydrolizuje sie pochodng acylowsg po-
chodnej maftalenowej o wzorze 9, przy czym
R? ma znaczenie podane w zastrz. 1, w ktorej
rdzen naftalenowy moze byé ewentualnie pod-
stawiony jak podano w zastrz. 1.
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