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Sposob wytwarzania nowych, podstawionych przy azocie
amidow kwasoéw tluszczowych

1

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarza-
nia nowych, podstawionych przy azocie amidéw
kwaséw tluszczowych o ogbélnym wzorze 1, w Kkt6-
rym R oznacza prosty lub rozgaleziony, nasycony
lub nienasycony, syntetyczny lub naturalny rodnik
alifatyczny o 13—25 atomach wegla ewentualnie za-
wierajagcy grupy wodorotlenowe, R’ oznacza d —
lub — 1 — a — nizsza grupe alkilobenzylows, ra-
cemiczng d — lub 1 — o — podstawiong nizszg
grupe alkilobenzylowa, majaca w pierScieniu ben-
zenowym podstawniki, zwlaszcza nizsza grupe alki-
lowa, atom chlorowca, nizsza grupe alkoksylows,
lub grupe nitrows, racemiczng d — lub 1 — a —
benzylobenzylows grupe lub grupe adamantylowa,
za§ R” oznacza atom wodoru lub R’ oraz R” ozna-
czajg grupe cykloheksylows, gdy RCO oznacza gru-
pe izostearoilows, ponadto R’ oznacza grupe alki-
lowsg, alkenylowg, cykloalkilowg, alkiloarylowa, hy-
droksy arylowga, alkoksyarylowa, chlorowcoarylowa,
. chlorowcoalkiloarylows, chlorowcoalkilochlorowco-
" ‘arylows, alkoksychlorowcoarylowa, aralkilowa, al-
kiloaralkilowg, hydroksyaralkilowa, alkoksyaralki-
lowg lub rac. — o — nizszg grupe alkiloaralkilowa,
zaé R” oznacza takZe atom wodoru lub jakgkolwiek
% grup podanych w odniesieniu do R’ albo pierscie-
niowg_grupe heterocykliczng o najwyzej 7 atomach
‘wegla, utworzong przez grupe NR'R”’, ewentualnie
- zawierajgcg atom tlenu.

Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania nowych
zwigzkéw obnizajgcych poziom cholesteryny, zwla-
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szcza obnizajgeych zawarto$é cholesteryny we krwi.

Miazdzycowe stwardnienie tetnic, bedace odmia-
ng wewnetrznego twardnienia tetnic, jest chorobg
wieku dojrzalego, dla ktérej nie opracowano do-
tychczas metody leczenia dajacej dobre wyniki.
Aczkolwiek przyczyna miazdzycowego twardnienia
tetnic nie zostala zbadana, to jednak, niezaleznie
od dyskusji prowadzonych w $wiecie akademickim,
uznaje sie w szerokich kolach, ze jednym z waz-
niejszych objawéw histopatologicznych miazdzycy
jest odkladanie sie cial tluszczowych we krwi.
W zwigzku z tym prowadzono liczne badania za-
klécen metabolizmu cial tluszczowych i obnizano
nadmiernie podwyzszony poziom -cholesteryny we
krwi. Na podstawie przeprowadzonych badan Kkli-
nicznych stwierdzono, ze jest zwigzek pomiedzy
miazdzycowym twardnieniem tetnic i podwyzszo-
nym poziomem cholesteryny we krwi. Z tego tez
wzgledu opracowanie Srodkéw obnizajacych zawar-
to§é cholesteryny we krwi ma bardzo wazne zna-
czenie dla zapobiegania miazdzycowemu twardnie-
niu tetnic. Dzieki licznym wysilkom wytworzono
szereg takich §rodkéw i liczne z nich wyprébowa-
no Kklinicznie, ale zaden z nich nie okazal sie cal-
kowicie zadowalajagcym. Niektére z nich byly
wprawdzie doéé skuteczne, lecz powodowaly szko-
dliwe skutki uboczne, ktérych nie mozna bylo lek-
cewazyé, za§ inne nie skutkowaly w dostatecznej
mierze, totez trzeba je bylo stosowaé w duzych
dawkach.
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Grupa zwigzkéw stosowanych ostatnio do oma-
wianych celéw obejmuje nienasycone kwasy tlusz-
czowe, a zwlaszcza kwas linolowy. Ten ostatni sto-
sowany jest ze wzgledu na jego nieszkodliwo$é dla
organizmu ludzkiego, ale jego skuteczno$é nie jest
wysoka, a poza tym jest ona niepewna i niezbyt
okre§lona. W zwigzku z tym, w celu uzyskania
skutku dajgcego sie zauwazyé, nalezy go stosowaé
w duzych dawkach.

Obecnie stwierdzono, ze dobrymi $rodkami obni-
zajgcymi poziom cholesteryny, a przy tym zasadni-
czo nietoksycznymi, sg podstawione przy azocie
amidy kwaséw tluszczowych o ogélnym wzorze 1,
w ktérym R oznacza rozgaleziony lub prosty, nasy-
cony lub nienasycony, syntetyczny lub naturalny
rodnik alifatyczny o 13—25 atomach wegla, majgcy
grupy OH lub nie majéc_y tych grup.

Sposéb wytwarzania -ndwych, podstawionych przy
azocie amidéw kwas6w® ttuszczowych o ogélnym
wzorze 1, w ktérym wszystkie symbole majg wyzej
podane znaczenie wedlug wynalazku polega na
tym, ze kwas tluszczowy o ogélnym wzorze RCOOH,
w ktéorym R ma wyzej podane znaczenie poddaje
sie reakcji z aming o ogélnym wzorze 2, w ktérym
R’ oraz R” majg wyzej podane znaczenie, w obe-
cnosci §rodka odwadniajgcego lub halogenek kwa-
su tluszczowego o ogdélnym wzorze RCOX, w kté-
rym R ma wyzej podane znaczenie, a X oznacza
atom chlorowca, poddaje si¢ reakcji z aming o ogél-
nym wzorze 2, w ktérym R oraz R” majg wyzej
podane znaczenie, w obecnosci zasadowego S§rodka
kondensujgcego.

Ewentualnie w celu otrzymania sposobem wedlug
wynalazku zwigzku o ogdélnym wzorze 1 nizszy
ester alkilowy lub gliceryd kwasu tluszczowego o
ogélnym wzorze RCOOH, w ktérym R ma wyzej
podane znaczenie poddaje sie reakcji z aming o
ogélnym wzorze 2, w ktérym R’ oraz R” majg
wyzej podane znaczenie, ewentualnie w obecnosci
rozpuszczalnika i §rodka kondensujgcego lub mie-
szany bezwodnik kwaséw tluszczowych o ogdélnym
wzorze 3, w ktérym R ma wyzej podane znaczenie,
a R’’’ oznacza grupe alkilowg lub chlorowcoalkilo-
wg o 1—4 atomach wegla poddaje sie reakcji z
aming o ogélnym wzorze 2, w ktérym R oraz R”
majg wyzej podane znaczenie. Przykladami RCO
sg reszty nastepujgcych kwasow tluszczowych na-
syconych: mirystynowego, palmitynowego, steary-
nowego, izostearynowego, arachidynowego, beheno-
wego, lignocerynowego, cerotynowego i montanowe-
go. W przypadku kwaséw nienasyconych reszta
RCO oznacza na przyklad reszty kwaséw takich,
jak kwas tsuzuinowy, fitoleinowy, mirystoleinowy,
zoomarynowy, palmitoleinowy, petroselinowy, ole-
inowy, elaidynowy, wakceninowy, gedoinowy, eru-
kowy, brasydynowy, selacholeinowy, linolowy,
linolenowy, oleostearynowy, rycynolowy, parynary-
nowy, arachidonowy, kwas tluszczowy z oleju ko-
nopnego, lnianego, perilla, styraksowego, oiticika,
kaya, z orzechéw wloskich, makowego, szafrano-
wego, z nasion arbuzéw, sojowego, slonecznikowe-
go, kielk6w ryzowych, pumpkinowego, kaoliany,
sezamowego, kukurydzowego, rzepakowego, bawel-
nianego, oliwkowego, racznikowego, arachidowego,
palmowego, z ziarn palmowych, kokosowego, z Ioju
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wolowego, z tluszczu wieprzowego, z oleju kostne-
go, z tluszczu konskiego, z grochodrzewia, z oleju
z zarlacza, z oleju z glowonogéw, z sardynek, z
ostroboka, z oleju $ledziowego, z dorsza, pstraga,
z ryb lososiowatych, z tunczyka, ze §ledzia menha-
den, z plastugi, z wegorza, z réznych rodzajow
oleju wielorybiego oraz z innych rodzajéw ole-
jéw roflinnych, zwierzat ladowych i morskich.
Moga tez by¢ stosowane izomery réznigce sie po-
lozeniem wigzan podwdéjnych oraz stereoizomery
wspomnianych wyzej zwigzkow.

Z wyzej podanych kwas6w naturalnych ewentu-
alnie wydziela si¢ nasycony kwas tluszczowy za
pomocg znanych metod, na przyklad przez chlo-
dzenie, metodg mocznikowa, metodsg przekrystali-
zowywania, przeprowadzajac przez s6l metaliczng,
za pomocg destylacji itp.

Jako wyjSciowe aminy stosuje sie d — lub 1 —
optyczne izomery nizszych a-alkilobenzyloamin, jak
d — lub 1 — a-metylobenzyloamine, d — lub 1 —
a-etylobenzyloaming, d — lub 1 — a-propylobenzylo-
amine (n- lub i-), a"takze grupy d — lub 1 — a-
-(n-, i- lub III-rzed.-)-butylobenzyloaminowe oraz
racemiczne d — lub l-aminy, na przyklad pochod-
ne nizszych o-alkilobenzyloamin podstawione w
pozycji a nizsza grupag alkilowa, na przyklad me-
tylowa, etylowa, n-propylows, i-propylowsa, n-buty-
lows, i-butylowg lub III-rzed.-butylowg, a takze
majgce rodniki w grupie fenylowej, jak na przy-
klad jeden lub kilka atoméw chlorowca, na przy-
klad fluoru, chloru, bromu i jodu, nizsze grupy al-
kilowe, jak grupa metylowa, etylowa, n-propylowa,
i-propylowa, n-butylowa, i-butylowa oraz III-rzed.-
-butylowa, a takZe nizsze grupy alkoksylowe, na
przyklad grupy metoksylowe, etoksylowe, n-pro-
poksylowe, i-propoksylowe, n-butoksylowe, i-buto-
ksylowe oraz III-rzed.-butoksylowe, a takze grupy
nitrowe.

Takie optycznie czynne aminy mogg byé latwo
wytwarzane metoda opisang na przyklad w Journal
of the Chemical Education, tom 42, str. 296, z amin
racemicznych, otrzymywanych syntetycznie w spo-
s6b opisany na przyklad w Bulletin de Sociéte
Chimie de Belgium, tom 72, str. 195—207. Poza tym
racemiczne d- oraz l-o-benzylobenzyloaminy mozna
otrzymywaé w sposéb opisany w J. Pract. Chem.,
[2], 101, 297 (1921).

W sposobie wedlug wynalazku mozna réwniez
stosowaé dwucykloheksyloaminy oraz adamontylo-
aminy.

W przypadku amidéw izostearoilowych, poza wy-
mienionymi wyzej aminami stosuje si¢ mono- lub
dwualkiloaminy, jak mono — lub dwumetyloamina,
mono — lub dwuetyloamina, mono — lub dwu —
n-propyloamina, mono — lub dwu — izopropylo-
amina, mono — lub dwu — n-butyloamina, mono
— lub dwu — izobutyloamina, mono — lub dwu —
III-rzed.-butyloamina, mono — lub dwudodecyloa-
mina, mono — lub dwupalmityloamina, mono —
lub dwustearyloamina itp. oraz mono — lub dwu-
alkenyloaminy, jak mono — lub dwuakryloamina,
mono — lub dwuaryloamina, mono — lub dwukro-
tonyloamina, mono — lub dwuoleiloamina, mono —
lub dwulinoleiloamina, itp. Nadaja si¢ tu réwniez
cykloalkiloaminy, jak mono — lub dwucyklopenty-
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foamina, cykloheksyloamina i mono — lub dwucy-
kloheptyloamina oraz cykloheksyloaminy podsta-
wione jedng lub kilkoma nizszymi grupami alkilo-
wymi, jak grupa metylowa, etylowa, n-propylowa,
izopropylowa, n-butylowa, izobutylowa oraz III-
rzed.-butylowa, grupami hydroksylowymi, nizszymi
grupami alkoksylowymi, na przykiad grupami me-
toksylowymi, etoksylowymi, n-propoksylowymi, izo-
propoksylowymi, n-butoksylowymi, izobutoksylowy-
mi oraz III-rzed.-butoksylowymi, a takze podsta-
wione przy azocie grupami takimi, jak grupa me-
tylowa, etylowa, n-propylowa, izopropylowa, n-bu-
tylowa, izobutylowa, oraz I1II-rzed.-butylowa. Mozna
réwniez stosowaé¢ aminy aromatyczne, jak dwufeny-
loaminy lub analine podstawiong jednag lub kilkoma
grupami hydroksylowymi, alkilowymi, na przyklad
grupg metylowg, etylowg, n-propylows, izopropylo-
wg, n-butylowsg, izobutylowa oraz III-rzed.-butylo-
wg, atomami chlorowca, na przyklad chloru, fluoru,
bromu i jodu, grupg CF3; grupami alkoksylowymi,
na przyklad metoksylowa, etoksylowg, n-propoksy-
lows, izopropoksylowa, n-butoksylowa, izobutoksy-
lowg oraz III-rzed.-butoksylowa. Nadajg sie réw-
niez aniliny podstawione nizszymi grupami alkilo-
wymi, jak N-metylowg, N-etylowg, N-n-propylo-
wg, N-izopropylowa, N-n-butylows, N-izobutylowg
oraz N-III-rzed.-butylowa, a takZe podstawione
aryloaminy, zawierajgce nizsze N-alkiloaniliny,
podstawione podanymi wyzej podstawnikami. Moz-
na réwniez stosowaé aminy heterocykliczne, jak
pirol, pirolidyne, morfoline, piperydyne oraz sze-
§ciometylenoimineg, a takze aminy takie, jak ben-
zyloaming i dwubenzyloaminge lub wspomniane
aminy podstawione jedng lub kilkoma grupami hy-
droksylowymi, nizszymi grupami alkilowymi, na
przyklad metylowymi, etylowymi, n-propylowymi,
izopropylowymi, n-butylowymi, izobutylowymi
i III-rzed.-butylowymi, grupami alkoksylowymi, na
przyklad metoksylowymi, etoksylowymi, n-propo-
ksylowymi, izopropoksylowymi, n-butoksylowymi,
izobutoksylowymi oraz III-rzed.-butoksylowymi.
Jako podstawniki bierze sie tu tez pod uwage
o-podstawione nizsze grupy alkilowe, na przyklad
racemiczne grupy takie, jak a-metylowa, a-etylowa,
a-n-propylowa, a-izopropylowa, a-n-butylowa, o-
-izobutylowa oraz a-III-rzed.-butylowa, a takze N-
-podstawione nizsze grupy alkilowe, na przyklad
grupy N-metylowe, N-etylowe, N-n-propylowe, N-
-izopropylowe, N-n-butylowe, N-izobutylowe oraz
N-III-rzed.-butylowe.

Wedlug wynalazku jako kwasy izostearynowe
stosuje sie kwasy stearynowe, ktére jako lancuchy
boczne majg kwasy 3-, 4-, 5- do 16-metyloheksade-
kanokarboksylowe — 1. Te kwasy oraz inne kwasy
Cys z laficuchami bocznymi 20 wchodza w zakres
wynalazku. Poniewaz nie majg one wigzafh pod-
wéjnych, przeto utleniaja si¢ z trudnoscig, a wigc
stosowanie ich jest korzystne.

W celu wytwarzania podstawionych przy azocie
amidéw kwasowych mozna stosowaé dowolny, spo-
s6b wytwarzania znanych amidéw kwasowych, Na
przyklad kwasem o wzorze RCOOH dziala si¢ bez-
poérednio na amine o wzorze 2 w obecno$ci czyn-
nika odwadniajgcego, jak dwupodstawiony karbo-
dwuimid, kwas p-toluenosulfonowy lub chlorek
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p-toluenosulfonylu. itp. albo bez stosowania takie-
80 czynnika, w obecnoSci rozpuszczalnika wodnego
lub organicznego. Mozna tez kwas tluszczowy o
wzorze RCOOH przeksztalcié w halogenek kwaso-
wy o wzorze RCOX, w ktéorym X oznacza atom
chlorowca (Organic Syntheris tom 37, str. 56) i ha-
logenek ten poddawaé reakcji z co najmniej réw-
nomolowg iloScia aminy o wzorze 2 w obecnoéci
zasadowego Srodka kondensujgcego. Inna metoda
otrzymywania omawianych amidéw polega na tym,
ze nizszy ester alkilowy lub ester gliceryny i kwasu
ttuszczowego o wzorze RCOOH poddaje sie¢ bezpo-
éredniej reakcji z aming o wzorze 2 w obecnosci
rozpuszczalnika i Srodka kondensujgcego lub bez
tego Srodka, wzglednie mieszany bezwodnik kwasu
tluszczowego o wzorze RCOOH, majgcy wzér 3, w
ktérym R’’’ oznacza grupe alkilowg lub chlorowco-
alkilowa o 1—4 atomach wegla, poddaje sie reak-
cji z aming o wzorze 2 w obecnoSci zasadowego
katalizatora kondensujgcego. We wzorze RCOOH
oraz we wzorach 2 i 3 znaczenie symboli R, R’ oraz
R” jest takie jak podano w odniesieniu do wzoru
1, za$§ wspomniane wyzej 4 metody otrzymywania
amidéw kwasowych sg oméwione ponizej.

Prowadzono wprawdzie szereg badan, w Kktérych
dwucykloheksylokarbodwuimid byl stosowany do
syntezy polipeptydéw, ale nie ma w literaturze
wzmianek o tym, ze amid wytwarza sie syntetycz-
nie przy uzyciu wyzszego kwasu tluszczowego w
celu wytworzenia S§rodka przeciw miazdzycowemu
twardnieniu tetnic. Z tego tez wzgledu sposéb we-
dilug wynalazku ma duze znaczenie. Spos6b ten jest
szczegblnie korzystny, poniewaz otrzymywany pro-
dukt daje sie latwo wyosabniaé przez filtrowanie
i oddzielanie od mocznika, ktéry wytraca sie, gdy
reakcja jest skonczona. Mocznik ten, po zregenero-
waniu na przyklad przez odwodnienie, moze byé
ponownie stosowany.

Jako dwupodstawiony karbodwuimid w sposobie
wynalazku korzystnie stosuje sie dwucykloheksy-
lokarbodwuimid, dwuizopropylokarbodwuimid,
dwufenylokarbodwuimid 1lub jakikolwiek dwual-
kilo-, dwucykloalkilo albo dwupodstawiony fenylo-
karbodwuamid.

W sposobie wedlug wynalazku kwas tluszczowy,
odpowiedniag amine oraz dwupodstawiony karbo-
dwuimid rozpuszcza si¢ oddzielnie w organicznym
rozpuszsczalniku, na przyklad w weglowodorze,
aromatycznym, takim jak benzen lub toluen, w
weglowodorze takim, jak n-heksan, cykloalkan, eter
naftowy lub gazolina, lub tez w dioksanie, eterze,
czterowodorofuranie albo halogenku alkilowym, jak
chloroform, dwuchlorek etylenu, czterochlorek weg-
la lub tez w rozpuszczalniku estrowym, jak octan
metylu, etylu, propylu albo butylu. Roztwory te
miesza sie w temperaturze pokojowej lub z zasto-

‘'sowaniem chlodzenia, jezeli wydzielanie sie ciepla

jest zbyt silne. Roztwory miesza sie w przybliZzeniu
w stosunku réwnomolowym, po czym mieszanine
pozostawia sie¢ w temperaturze pokojowej w czasie
3—24 godzin, przy czym wytraca si¢ mocznik, be-
dacy ubocznym produktem reakeji. Po odsgczeniu
mocznika produkt uzyskuje sie¢ z przesgczu, przy
czym ewentualnie nadmiar dwupodstawionego kar-
bodwuimidu rozklada si¢ kwasem octowym lub ip.
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Otrzymany mocznik odwadnia si¢ i powstaly kar-
bodwuimid ponownie wykorzystuje w gléwnej re-
akciji.

Wspomniany wyzej kwas tluszczowy i amine roz-
puszcza sie w odpowiednim rozpuszczalniku, jak
benzen, toluen, ksylen, chloroform lub czterochlo-
rek wegla i do roztworu dodaje si¢ kwasu siarko-
wego, kwasu fenolosulfonowego, kwasu p-tolueno-
sulfonowego, chlorku p-toluenosulfonylu lub kwa-
sowego albo zasadowego zywicznego wymieniacza
jonowego, na przyklad IRA-400, IR-50, IR-120 lub
Amberlist 15, 21, 26 albo 27 jako czynnika odwad-
niajgcego. Nastepnie ogrzewa sie¢ roztwér w od-
dzielaczu, celem usuniecia wydzielanej wody, po
czym usuwa Sie rozpuszczalnik i oczyszcza pozosta-
l0§é, otrzymujac w prosty sposéb zadany produkt
7z duzg wydajno$cia. Ewentualnie mozna ogrzewaé
roztwér w obecnosci §rodka odwadniajgcego, stosu-
jae oprécz wymienionego rozpuszczalnika trzecio-
rzedowg amine organiczng, jak pirydyna, pikolina
lub lutydyna. .

Wspomniany wyzej kwas tluszczowy i amine
ogrzewa sie woéwczas w temperaturze 130—300°C
w ciggu kilku do kilkudziesieciu godzin, ewentual-
nie w obecnoéci kwasnego katalizatora, na przy-
klad kwasu borowego, przy czym latwo powstaje
zgdany produkt. Powstajgcg w czasie reakcji wode
mozna usuwaé z ukladu lub reakcje mozna prowa-
dzié w autoklawie, w celu utrzymania wyzszej tem-
peratury.

W sposobie wedlug wynalazku mozna réwniez
organiczng amine poddawaé kondensacji z halogen-
kiem kwasowym, przy czym wydajno$¢ w warun-
kach lagodnego utleniania jest korzystna. Reakcja
ta przebiega przy stosowaniu nadmiaru zasadowe-

go czynnika kondensacyjnego, takiego jak wodoro--

tlenek alkaliczny, na przyklad wodorotlenek sodo-
wy, litowy lub potasowy, wodorotlenek metali ziem
alkalicznych, na przyklad wodorotlenek wapniowy
lub barowy, weglan alkaliczny, na przyklad weg-
lan litowy, sodowy lub potasowy, weglan metali
ziem alkalicznych, na przyklad weglan wapniowy
lub barowy, trzeciorzedowa amina, na przyklad
tr6jmetyloamina, tréjetyloamina, dwumetyloamina,
pirydyna, pikolina lub amionowy, zywiczny wymie-
niacz jonowy, albo nadmiar wyjSciowej aminy.

Jako rozpuszczalnik stosuje sie¢ wode, organiczne
ketony, na przyklad aceton, metyloetyloketon lub
metyloizobutyloketon, ester, na przyklad octan me-
tylu, octan etylu, octan propylu lub octan butylu,
etery, na przyklad eter etylowy, propylowy, cztero-
wodorofuran lub dioksan albo rozpuszczalniki weg-
lowodorowe, takie jak n-heksan, cykloheksan, ben-
zen lub toluen, halogenki alkilowe, na przyklad
dwuchlorek etylenu, chloroform lub czterochlorek
wegla albo . trzeciorzedowe aminy, takie jak dwu-
metyloformamid, pirydyne lub pikolina, lub aming
wyjSciowa samg albo mieszanine takich amin.

Proces prowadzi sie w temperaturze od tempe-
ratury krzepniecia da temperatury wrzenia uzytego
rozpuszczalnika, korzystnie w strumieniu gazu obo-
jetnego, na przyklad azotu lub helu.

Prowadzac proces przy uzyciu glicerydéw wspom-
niany wyzej olej glicerydowy i réwnomolowsa ilo§é
aminy miesza si¢ z zasadowym katalizatorem, na
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przyklad metanolanem lub etanolanem sodu, buta-
nolanem potasu, wodorotlenkiem potasowym lub
sodowym itp., wzglednie z. katalizatorem kwaso-
wym, takim jak chlorek amonowy, kwas borowy
itp.,, po czym mieszanine ogrzewa si¢ w tempera-
turze 50—300°C w ciggu 30 minut do kilkudziesie-
ciu godzin. Reakcja przebiega .nawet bez stosowa-
nia zasadowego lub kwasowego katalizatora i do-
bra wydajnos§é uzyskuje sie przy ugyciu nadmiaru
wyjSciowej aminy. W tym praypadku mozZna stoso-
waé obojetny rozpuszczalnik organiczny lub mozna
go nie stosowaé.

Prowadzac proces przy uzyciu estréw, ester wy-
zej wspomnianego kwasu tluszczowego lub miesza-
niny kwaséw tluszczowych z wspomnianych ole-
jow albo tluszczéw miesza si¢ z -aming i ogrzewa
mieszanine w temperaturze 100—300°C w ciggu 30
minut do kilkudziesieciu godzin, ewentualnie w
obecnoSci wymienionych wyzej zasadowych lub
kwasowych katalizatoréw i obojetnego rozpuszczal-
nika organicznego. Powstajacy w czasie reakcji al-
kohol usuwa sie z ukladu lub reakcje prowadzi si¢
w autoklawie.

Oba procesy wskazane jest prowadzié w atmo-
sferze obojetnego gazu, na przyklad azotu, w celu
zapobiezenia powstawaniu nadtlenkéw, zwigzkow
barwnych i innych niepozgdanych ubocznych pro-
duktéw.

Reakcje przy uzyciu mieszanych bezwodnikéw
prowadzi sie w niskiej temperaturze, przy czym
dobiega ona kofica nawet w temperaturze okolo
0°C. Ta:cecha spasobu wedlug wynalazku ma duze
znaczenie, poniewaz:pochodne nienasyconych kwa-
sé6w ‘tluszczowych s§ substancjami nietrwalymi
i pod wplywem eciepla i powietrza ulegajg utlenia-
niu, polimeryzacji lub izomeryzacji geometrycznej.

Jako rozpuszczalnjki stosuje sie tu eter, dioksan,

wodorofuran, .dwuchlorometan, chloroform,

ochlorek wegla, octan metylu, octan etyly,
benzen, toluen, ksylen, aceton i metyloizobutylo-
keton. Jako materialy zasadowe korzystnie jest sto-
sowaé rozpuszczalne w organicznych rozpuszczalni-
kach aminy trzeciorzedowe, jak na przyklad tréj-
metyloamina, tiréjetyloamina, dwumetyloanilina,
dwuetyloanilina, pirydyna itp. W pewnych przy-
padkach jednak mozna tez stossowaé zasady nieor-
ganiczne, jak weglan potasowy, lub sodowy, albo
zasadowe, Zywiczne wymieniacze jonowe.

W celu wytworzenia wspomnianego mieszanego
bezwodnika kwasowego o 1—4 atomach wegla,
ester poddaje sie reakcji z kwasem tluszczowym o
wzorze RCOOH, w ktérym R ma wyzej podane
znaczenie, Przykladami takich nizszych estréw al-
kilowych chlorowcokwaséw sg chloromréwczany
i chlorooctany, na przyklad chloromréwczan Vllib
chlorooctan metylu, etylu, butylu itp. i

Skuteczno$é dzialania zwigzk6w otrzymym
sposobem wedlug wynalazku badano w odntg:le—
niu do myszy, ktére zywiono pokarmem wzbo‘yco
nym w cholesteryne i kwasy zélciowe, Powﬁdwa-
cym wzrost poziomu cholesteryny W‘E;M T
krotnie ponad poziom normalny. Z tme-
szano réwniez zwigzek amidowy W: um Q&S i po-
dawano go dojelitowo w ciggu 8- €zZym
okre§lano zawarto$§¢ cholesterynym Pod-
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czas préb nie zaobserwowano niekorzystnych obja-
woéw ubocznych, takich jak zatrzymanie wzrostu
cigzaru ciala itp. Wyniki badann dowodza, ze zwigz-
ki otrzymywane wedlug wynalazku przewyzszaja
swym dzialaniem kwas linolowy. Poza tym w gru-
pie zwierzat, ktéorym dla poréwnania podawano
kwas linolowy, obserwowano przypadki braku dzia-
lania, na skutek réznic indywidualnych u zwierzat,
a skuteczno$¢ wahala sie znacznie nawet w przy-
padku tego samego zwierzecia. Zadnych takich zja-
wisk nie obserwowano natomiast u zwierzat, kt6-
rym podawano zwigzKi otrzymywane sposobem we-
dlug wynalazku.

Wazng cecha podstawionych przy azocie amidéw
kwasowych otrzymywanych wedlug wynalazku jest
réwniez to, ze zapobiegajg one odkladaniu sie cho-
lesteryny i tluszczu w watrobie, ktére to zjawisko
czesto wystepuje u zwierzgt karmionych pokarmem
bogatym w cholesteryne. Wydaje sie przeto, ze po-
chodne amidu kwasu linolowego usprawniajg dzia-
lanie watroby przy zmniejszonym metabolizmie li-
pidowym. Dzialanie to jest bardzo korzystne, gdyz
jak wiadomo o metabolizmie tluszczéw decyduje
dzialanie watroby. Objawéw takich nie stwierdzono
przy podawaniu kwasu linolowego. Wyniki wspom-
nianych badan podane sg w tablicy 1. Wyjatkowo
niska toksyczno$é amidéw kwasowych w poréwna-
niu z dzialaniem innych zwigzkéw jest podana w
tablicy 2.

Zwigzki wytwarzane sposobem wedlug wynalaz-
ku podawano krélikom w dawkach dziennych po
200 mg, wraz z pozywieniem bogatym w choleste-
ryne, uzyskujgc wyniki podane w tablicy 3 i 4.

Wszystkie zwiagzki otrzymywane sposobem we-
diug wynalazku sg zwigzkami nowymi, nie opisa-
nymi dotychczas w literaturze.

Jak widaé z tablicy 2, przy podawaniu dojelito-
wym tak duzych dawek jak 50 g/kg ciezaru ciala
zwierzecia nie zauwazono wyraznych objawéw szko-
dliwosci tych zwigzkéw. Objawéw takich nie za-
uwazono réwniez przy podawaniu omawianych
amidéw myszom wraz z pokarmem codziennie w
ciggu 3 tygodni w dawkach stanowigcych 0,2, 0,5
i 1% pokarmu. Zwierzeta mialy normalny apetyt
i ich zdolno$é trawienia nie ulegla zmianie, a po
zbadaniu ich organéw wewnetrznych nie stwier-
dzono w nich zadnych zmian.

Zwigzki obnizajace poziom cholesteryny, otrzy-
mywane sposobem wedlug wynalazku, mogg byé
podawane dojelitowo. Zazwyczaj mozna stosowaé
dawki dzienne 0,1—20 g, korzystnie 0,5—5 g, przy
czym podawanie mozna kontynuowaé w ciggu 1—
5 miesigcy, zwykle w ciggu 3 miesiecy. Zwigzki
te mogg byé podawane w réznej postaci, na przy-
klad w kapsulkach, tabletkach lub w proszku. Przy
sporzadzaniu preparatéw mozna omawiane, czyn-
ne substancje mieszaé z no$nikiem lub nasycaé nimi
no$nik albo tez mieszaé je z noénikiem cieklym,
na przyklad jadalnym olejem, korzystnie zawiera-
jacym kwas linolowy. Mozna tez stosowaé dwa lub
kilka zwigzkéw otrzymywanych wedlug wynalaz-
ku ze soba, a ewentualnie i z kwasem linolowym.

Sposéb wedlug wynalazku jest wyjasniony w ni-
zej podanych przykladach, ktére nie ograniczajg
zakresu wynalazku.
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Przyktad I. Mieszanine 10 g kwasu linalo-
wego i 5 g l(—)a-metylobenzyloaminy ogrzewa sie
pod chlodnicg zwrotng w ciggu okolo 8 godzin w
300 ml toluenu, w obecnosci 0,2 kwasu p-tolueno-
sulfonowego, stosujagc oddzielacz do oddzielania
wody. Po zakonczeniu reakcji warstwe toluenowsq
ptucze si¢ kwasem, alkaliami i nastepnie wodg,
suszy i steza otrzymujac 12,3 g zgdanego produk-
tu o temperaturze wrzenia 200—221°C/0,05 mm Hg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 81,40 81,70
% H 10,77 10,88
% N 3,65 3,48

W podobny sposéb wykonuje sie przyklady II—
XXXVII, otrzymujac zwigzki o ogdélnym wzorze
132, w ktérym znaczenie R oraz R”” jest podane
w tablicy 5, przy czym R oznacza kwas tluszczo-
wy, a R”” oznacza grupe alkilows. W przykladach
tych stosuje sie nastepujgce Srodki odwadniajgce
oznaczone w zestawieniu: A — kwas p-toluenosul-
fonowy, B — chlorek kwasu p-toluenosulfonowego,
C — kwas siarkowy, D — kwas fenolosulfonowy,
E — IRA-400, F — Anoberlist 15 oraz rozpuszczal-
niki: a — toluen, b — pirydyna, ¢ — benzen, d —
chloroform, e — ksylen oraz f — czterochlorek
wegla.

Przyktad XXXVIII 10 g kwasu linolowego,
5 g (—)o-metylobenzyloaminy i 10 dwucykloheksy-
lokarbodwuimidu rozpuszcza sie oddzielnie w
50 ml toluenu i zmieszane razem roztwory pozosta-
wia w temperaturze pokojowej na okres 8 godzin.
Nastepnie mieszanine przesgcza sie, przesgcz plu-
cze kwasem, alkaliami i na koniec wodg, po czym
suszy sie go, steza i przedestylowuje, otrzymujgc
11,1 g produktu o temperaturze wrzenia 201—209°C/
/0,04 mm Hg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 81,40 81,51

% H 10,77 10,88

% N 3,65 3,51
W podobny sposéb wykonuje sie przyklady

XXXIX—LXXIV, stosujgc benzyloamine podsta-
wiong grupg alkilowa R”” oraz karbodwuimid
o wzorze BN—=C=NB, w ktérym B ma znacze-
nie podane w tablicy 6.

Przykltad LXXV. Mieszanine 10 g kwasu li-
nolowego i 6 g l(—)a-metylobenzyloaminy ogrzewa
sie w temperaturze 180°C w ciggu 24 godzin, usu-
wajac z ukladu wode. Mieszanine poreakcyjng pod-
daje sie¢ niezwlocznie destylacji, uzyskujac 11,3 g
produktu o temperaturze wrzenia 203—221°C/0,07
mm Hg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 81,40 —81,56

% H 10,77 10,86

% N 3,65 3,55
W podobny spos6b wykonuje sie przyklady

LXXVI—CIII, uzyskujgc zwigzki o ogélnym wzo-
rze 132, w ktérym znaczenie R oraz R”” jest po-
dane w tablicy 7. W tablicy 7 w odniesieniu do
R”” o oznacza grupe CH;, X oznacza grupe C,Hs,
-+ oznacza grupe C;H;, za§ § oznacza grupe CsHy.
Przyklady XCIV, XCV i XCVI.
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Przyktlad CIV. Mieszanine 10 g linolanu me-
tylu i 6 g (—)a-metylobenzyloaminy ogrzewa si¢
w atmosferze azotu w temperaturze 180°C w cig-
gu 30 godzin, usuwajgc z ukladu reakcyjnego po-
wstajgcy metanol. Przez przedestylowanie miesza-
niny poreakcyjnej pod zmniejszonym ci$nieniem
otrzymuje sie zgdany produkt o temperaturze wrze-
nia 200—216°C/0,05 mm Hg - [a]ss D — 59,5

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 81,40 81,60
% H 10,77 10,81
% N 3,65 3,48

Przyklad CV. Mieszanine 10 g izostearynio-
nu metylu, 5 g (—)a-metylobenzyloaminy i 1 g me-
tanolanu sodu ogrzewa sie w temperaturze 150°C
w ciggu 3 godzin, usuwajgc z ukladu powstajacy
metanol. Nastepnie mieszanine plucze si¢ kwasem,
alkaliami i wreszcie wodg, po czym suszy sie ja
i steza, otrzymujgc zgdany produkt o temperatu-
rze wrzenia 205—226°C/0,06 mm Hg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 80,56 80,50
% H 11,70 11,78
% N 3,61 3,74

Przyklad CVI. Do mieszaniny 10 g oleinia-
nu etylu i 5 g (—)a-metylobenzyloaminy dodaje
sie roztwér 0,5 g sodu w 8 ml alkoholu etylowego
i ogrzewa w temperaturze 160°C w ciggu 2 godzin,
usuwajgc alkohol etylowy pgwstaja,cy podczas re-
akeji.

Postepujac dalej w sposéb opisany w przykla-
dzie II otrzymuje sie 12,0 g zgdanego produktu
o temperaturze wrzenia 208—218°C/0,06 mm Hg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 80,98 80,89
% H 11,24 11,18
% N 3,63 3,80

Przyklad CVII. Mieszanine 10 g oleju sza-
franowego i 6 g (—)o-metylobenzyloaminy ogrze-
wa sie w autoklawie w temperaturze 200°C w cia-
gu 12 godzin i natychmiast przedestylowuje pod
zmniejszonym ci$nieniem, otrzymujac 13,0 g zada-
nego produktu o temperaturze wrzenia 197—226°C/
/0,05 mm Hg.

Przyklady CVII—CXXXIX. Postepujagc w
analogiczny sposéb, lecz stosujgc materialy wyjscio-
we podane w tablicy 8, otrzymuje sie zwigzki
0 ogbélnym wzorze 132, w ktérym znaczenie R””
praz warunki procesu i wlaSciwo$ci otrzymanego
produktu sg podane takze w tablicy 8. Symbol ozna-
cza grupe CH;, za$§ symbol x oznacza grupe C,Hj.

Przyklad CXL. 30 g chlorku kwasu linolo-
wego rozpuszcza sie¢ w 50 ml bezwodnego estru
i otrzymany roztwér zakrapla w temperaturze
—5°C —0°C do mieszaniny 12,5 g 1(—)o-metylo-
benzyloaminy, 100 ml bezwodnego estru i 8 g tréj-
metyloaminy. Nastepnie mieszanine utrzymuje sie
w stanie wrzenia w ciggu 2 godzin, po czym roz-
twér eterowy produktu reakcji plucze sie kwasem,
alkaliami i wreszcie wodg, suszy, steza i przedesty-
lowuje, otrzymujac 42 g zgdanego produktu o tem-
peraturze wrzenia 209—218°C/0,05 mm Hg.
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Analiza elementarna: . obliczono znaleziono
% C 81,46 81,38
% H 10,77 10,81
% N 3,45 3,61

Przyklady CXLI—CLXXV. : Postepujac w
analogiczny spos6b, lecz stosujgc materialy wyjs-
ciowe i warunki reakcji podane w tablicy 9,
otrzymuje sie zwigzki o ogélnym wzorze 132, kt6-
rych wlasciwosci sa ré6wniez podane w tablicy 9.
Symbol o podany w odniesieniu do R”” oznacza
grupy CHj, za$ symbol x oznacza grupe C,H;.

Przyklad CLXXVI. Mieszanine 100 g oleju
szafranowego, 43 g d (4)a-metylobenzyloaminy
oraz 2 g kwasu borowego ogrzewa si¢ w tempera-
turze 140°C w ciggu 7 godzin, po czym produkt
treakcji rozpuszcza sie¢ w eterze, przeplukuje 5-pro-
centowym roztworem wodnym kwasu solnego, 5-
procentowym roztworem wodnym wodorotlenku
sodowego i nastepnie woda, suszy, steza i przede-
stylowuje pod zmniejszonym ci§nieniem. Otrzymuje
sie 121 g produktu o temperaturze wrzenia 202—
209°C/0,04 mm Hg.

Przykltady CLXXVII—CCXXIII. Postepujgc
w sposéb analogiczny do opisanego w przykladzie
CLXXYVI, lecz stosujac substraty oraz warunki re-
akcji podane w tablicy 10, otrzymuje sie zwigzek
o wzorze 133, w ktérym R”” ma znaczenie podane
réwniez w tablicy 10.

Przyklad CCXXIV. Mieszanine 10 g kwasu
linolowego i 5 g (-})a-metylobenzyloaminy ogrzewa
sie w ciggu 8 godzin w 300 ml toluenu w obecno$ci
0,2 g kwasu p-toluenosulfonowego, stosujgc oddzie-
lacz do usuwania wody powstajacej w czasie reak-
cji. Po zakonczeniu reakcji faze toluenowa przeplu-
kuje sie rozcieficzonym kwasem, alkaliami i wods,
a nastepnie suszy i steza, otrzymujgc 12,1 g zada-
nego produktu o temperaturze wrzenia 200—
211°C/0,05 mm Hg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

%C 81,40 81,711
%H 10,77 10,93
%N 3,65 3,38

Przyklady CCXXV—CCLIX. Postepujac w
analogiczny spos6b, lecz stosujagc substraty i wa-
runki reakcji podane w tablicy 11 otrzymuje sie
zwigzki o ogélnym wzorze 134, w ktérym znaczenie
R”” podano réwniez w tablicy 11. o,

Oznaczenia S$rodkéw odwadniajacych oraz roz-
puszczalnik6w sg tu takie, jak w przykladach
II—XXXVII.

Przyktad CCLX. Mieszaning 10 g linolanu
metylu i 6 g (+)a-metylobenzyloaminy ogrzewa sie
w temperaturze 180°C w atmosferze azotu w ciagu
80 godzin, usuwajac z ukladu reakcyjnego powsta-
jacy metanol. Nastepnie mieszanine reakcyjna pod-
daje sie destylacji, otrzymujac 12,3 g zadanego pro-
duktu o temperaturze wrzenia 202—215°C/0,05 mm
Hg [a] 35+ 59,5.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

%C 81,40 61,62
%H 10,77 10,85
%N 3,65 - 348
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Przyklad CCLXI. Mieszanine 10 g izosteary-
nianu metylu 5 g (4)a-metylobenzyloaminy i 1 g
metanolu sodu poddaje sie reakcji w temperaturze
150°C w ciggu 3 godzin, usuwajac powstajacy me-
tanol. Mieszanine poreakcyjng przemywa sie kwa-
sem, alkaliami i wodg, suszy i poddaje destylacji,
otrzymujac 12,3 g zgdanego produktu o temperatu-
rze wrzenia 207—220°C/0,06 mm Hg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

%C 80,56 80,49
%H 11,70 11,77
%N 3,61 3,81

Przyklad CCLXII. Do mieszaniny 10 g olei-
nianu etylu i 5 g (4)a-metylobenzyloaminy dodaje
si¢ roztwér 0,5 g sodu w 8 ml etanolu i poddaje
reakcji w temperaturze 160°C w ciggu 2 godzin,
usuwajac powstajacy alkohol etylowy. Nastepnie,
postepujac jak w przykladzie 261, otrzymuje sie
12,0 g zgdanego produktu o temperaturze wrzenia
208—219°C/0,06 mm Hg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

%C 80,98 80,88
%H 11,24 11,17
%N 3,63 3,81

Przyklad CCLXIII. Mieszanine 10 g oleju
szafranowego i 6 g (+)a-metylobenzyloaminy ogrze-
wa si¢ w autoklawie w temperaturze 200°C w cig-
gu 12 godzin i nastepnie natychmiast poddaje de-
stylacji. Otrzymuje sie¢ 13,0 g zgdanego produktu
o temperaturze wrzenia 197—220°C/0,05 mm Hg,

Przyklady CCLXIV—CCXCVI. Postepujac w
analogiczny sposéb, lecz stosujgc substraty i wa-
runki reakcji podane w tablicy 12, otrzymuje sie
zwigzki o ogélnym wzorze 133, w ktérym symbole
podane w odniesieniu do R”” majg takie same zna-
czenie, jak w odniesieniu do przykladu CXLI—
CLXXV jedynie w przykladzie CCXCVI symbol
R”” oznacza grupe C;H;. ‘

Przyklad CCXCVIIL 10 g kwasu linolowego,
5 g d (+)a-metylobenzyloaminy i 10 g dwucyklo-
heksylokarbodwuimidu rozpuszcza sie oddzielnie w
50 ml toluenu, miesza ze sobg i pozostawia w tem-
peraturze pokojowej na okres 8 godzin, po czym
przesgcza sie, przemywa przesacz kwasem, alkalia-
mi i wodg, suszy, steza i destyluje. Otrzymuje sie
11,1 g zadanego produktu o temperaturze wrzenia
201—209°C/0,04 mm Hg.

Analiza elementarna: ohliczono znaleziono

%C 81,40 81,66
%H 10,77 10,91
%N 3,65 © 3,42

Przyklady CCXCVIII—CCCXXXII. Postepu-
jac w podobny sposéb, lecz stosujgc substraty i wa-

runki reakcji podane w tablicy 13, otrzymuje sie.

nn

zwigzki o wzorze 134, w kté6rym R”” ma znaczenie
podane réwniez w tablicy 13. Do reakcji stosuje
si¢ dwuimid o ogélnym wzorze BN =C—=NB, w
ktérym B ma znaczenie podane w tablicy 13.

Przyktad CCCXXXIII. Do roztworu 125 g
(+)a-metylobenzyloaminy i 8 g tréjmetyloaminy w
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14

100 ml bezwodnego eteru dodaje sie 30 g chlorku
kwasu linolowego w 50 ml bezwodnego eteru. Do-
dawanie prowadzi sie w temperaturze 0—5°C, mie-
szajage. W celu doprowadzenia reakcji do kofica,
mieszaning utrzymuje sie w temperaturze wrzenia
w ciggu 2 godzin, po czym przemywa si¢ kwasem,
alkaliami i woda, suszy, steza i poddaje destylacji.
Otrzymuje sie 42 g zgdanego produktu o tempera-
turze wrzenia 207—217°C/0,05 mm Hg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 81,46 81,58
% H 10.77 10.91
% N 3.65 341

Przykltady CCCXXXIV—CCCLXIX. Poste-
pujac w analogiczny sposéb, lecz stosujgc sub-
straty i warunki reakcji podane w tablicy 14
otrzymuje sie analogiczne zwigzki. W zestawieniu
tym we wzorze RCOX symbol R ma nastepujgce
znaczenie:

o oznacza o-metylobenzyloamine, a oznacza a-ety-
lobenzyloamine, -+ oznacza a-propylobenzyloami-
ne, za§ § oznacza o-butylobenzyloamine.

Przyklad CCCLXX. Mieszaning 10 g kwasu
linolowego i 6 g d (+)a-metylobenzyloaminy ogrze-
wa sie w temperaturze 180°C w ciggu 24 godzin,
usuwajgc wode. Po zakonczeniu reakcji mieszanine
poddaje sie natychmiast destylacji, otrzymujgc 11,3
g produktu o temperaturze wrzenia 203—221°C/0,07
mm Hg,

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 81.40 81.66
% H 10.77 10.90
% N 3.65 3.42

Przyklady CCCLXXI—CCCXC. Postepujac w
analogiczny sposéb, lecz stosujac substraty wymie-
nione w tablicy 15, otrzymuje sie zwigzki o wzorze
133, w ktérym R”” ma znaczenie podane réwniez
w tablicy 15 za pomocg symboléw o oraz x. Sym-
bol o oznacza grupe CH;, za§ symbol x oznacza
grupe CyH;. Przyklady CCCLXXXIX—CCCXCVI
prowadzi sie w autoklawie.

Przyktad CCCXCVII. Do roztworu 14 g
kwasu linolowego i 5,5 g tr6jetyloaminy w 100 ml
czterowodorofuranu dodaje sie 5,9 g chloromréw-
czanu etylu, mieszajgc w temperaturze —10° do
—5°C. Nastepnie miesza sie dalej w ciggu 20 minut
w temperaturze —5°C, po czym wkrapla sie 6,5 g
d (4)a-metylobenzyloaminy, mieszajagc w tej sa-
mej temperaturze. Po usunieciu kapieli chlodzacej
miesza sie az do chwili, gdy temperatura miesza-
niny podniesie sie do temperatury pokojowej
i wéwcezas ogrzewa sie lagodnie w ciggu 20 minut
do temperatury 40°C, przy cigglym mieszaniu. Na-
stepnie chlodzi sig, oddestylowuje czterowodorofu-
ran pod zmniejszonym ciSnieniem i pozostalo§é
rozpuszcza sie w eterze. Roztwér ten plucze sie
zimnym rozcieficzonym kwasem solnym, rozcieni-
czonym roztworem weglanu sodowego i wodg, po
czym suszy sie nad bezwodnym weglanem sodo-
wym. Po oddestylowaniu eteru pozostalo§é poddaje
sie destylacji pod zmniejszonym ci$nieniem, otrzy-
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mujgc - 15,8 g produktu o temperaturze wrzenia
202—207°C/0,08 mm Hg, [a] p 1 50,0.

. "’.’-’S’YIiﬁ;&’fz"{

Analiza elementarna: obliczono znaleziono
% C 81,40 81,72
% H 10,77 10,89
%N 3,65 3,42

Przyklady CCCXCVIII—-DLI. Postepujac w
sposOb opisany w przykladzie CCCLXLVII, po 1
molu kwaséw tluszczowych i po 1—1,1 mola zasa-
dowych substancji wymienionych w ponizszym ze-
stawieniu rozpuszcza sie w rozpuszczalniku, uzytym
w ilo$ci 7—10 razy wiekszym od ilo§ci kwasu. Do
otrzymanych roztworéw dodaje si¢ kroplami, mie-
szajac w temperaturze —10° do —5°C po 1—1,1
mola chloromréwczanu, mieszajgc w ciggu 10—30
minut, a nastepnie do roztworu dodaje si¢ kropla-
mi, mieszajgc po 1—1,1 mola pochodnej aminy.
Reakcja dobiega korica w ciggu okolo 10 minut po
zakonczeniu wkraplania, przy czym w niektérych
przypadkach konieczne jest ogrzanie mieszaniny do
temperatury 40—50°C. Nastepnie mieszanine podda-
je sie obrébce opisanej w przykladzie CCCLXLVII,
uzyskujae odpowiednie produkty z wydajnoscig
40—85%.

W przyktadach CCCXCVIII—CDXXXII
stosuje sie alkilobenzyloaminy, w ktérych grupa
alkilowa jest podana w zestawieniu jako R””.
W przypadkach CDXXXIII—DXX stosuje sie po-
chodne alkilobenzyloaminy o wzorach podanych w
tablicy 16 za§ w przykladach DXXI—DLI stosuje
sie aminy o wzorze 181 i charakterystyce podanej

w tablicy 17, 18 i 19.

Przyktad DLII Roztwér 14 g kwasu linolo-
wego w 30 ml eteru miesza sie z roztworem 7 g
a, f-dwumetylobenzyloaminy w 30 ml eteru i z
roztworem 11 g dwucykloheksylokarbodwuimidu w
30 ml eteru i pozostawia mieszanine przez noc w
temperaturze pokojowej. Nadmiar dwucykloheksy-
lokarbodwuimidu rozklada sie za pomocg 2 ml
kwasu octowego i odsgcza wytrgcony dwucyklohe-
ksylomocznik. Przesgcz rozciercza sie 100 ml eteru
i roztwér przemywa 5-procentowym kwasem sol-
nym, 5-procentowym wodorotlenkiem sodowym
i nastepnie wodg, po czym suszy sie, steza i pod-
daje destylacji. Otrzymuje sie 16,1 g produktu
o temperaturze wrzenia 198—222°C/0,06 mm H.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 81.55 81.76
% H 10.90 11.02
% N 3.52 3.82

Przyktady DLIII—DCVII. W podobny spo-
s6b, stosujgc substraty i warunki reakcji podane
w tablicy 20, otrzymuje sie¢ analogicznie produkty.
Jako dwuimid stosuje sie zwigzki o wzorze BN =
=C=NB, w kt6rym B ma znaczenie podane w
tablicy 20.

Przyklad DCVIII. Mieszaning 28 g kwasu li-
nolowego i 14 g o, p-dwumetylobenzyloaminy ogrze-
wa sie w temperaturze 180°C w ciaggu 20 godzin,
po czym . oddziela sie wode i pozostalo§é poddaje
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destylacji. Otrzymuje sie¢ 33,3 g produktu o tems-
peratufze wrzenia 119—219°C/0.05 mm Hg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C .-81.55 81.77
% N 10.90 11.04
% N 3.52 349

Przyktady DCIX—DCLXIII. Postepujac jak
w przykladzie DCVIII, lecz stosujgc substraty i wa-
runki reakcji. podane w tablicy 21, otrzymuje sig
analogiczne produkty. '

Przyklad DCLXIV. Do mieszaniny 13,5 g,
p-dwumetylobenzyloaminy i 7 g tréjmetyloaminy
oraz 100 ml bezwodnego eteru dodaje sie¢ roztwoér
29,9 g chlorku kwasu linolowego w 50 ml bezwod-
nego eteru, mieszajgc i chlodzagc do temperatury
0—5°C. Nastepnie utrzymuje si¢ mieszanine w sta-
nie wrzenia w ciggu 2 godzin, przemywa kwasem,
alkaliami i woda, po czym suszy sie, zateza i po-
zostalo§é poddaje destylacji. Otrzymuje sie 38 g
produktu.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 81.55 81.69
% H 10.90 11.12
% N 3.52 3.44

Przyktad DCLXV—DCCXIX. Postepujac w
spos6b opisany w przykladzie DCLXIV, lecz sto-
sujac substraty i warunki procesu podane w ta-
blicy 22, otrzymuje si¢ analogiczne produkty. W ze-
stawieniu tym rozpuszczalniki uzyte do reakcji sg
oznaczone nastepujacymi symbolami: a — eter,
b — dioksan, ¢ — czterowodorofuran, d — aceton,
e — keton metyloizobutylowy, f — benzen, g —
toluen, h — chloform, i — dwumetyloformamid
oraz k — woda.

Przykltad DCCXX. Mieszanine 14,9 g linola-
nu metylu i 10 g a, p-dwumetylobenzyloaminy
ogrzewa sie w temperaturze 180°C w ciggu 12 go-
dzin, usuwajgc podczas reakcji metanol. Po za-
koficzeniu reakcji mieszanine rozpuszcza sie w 200
ml eteru i przemywa 5-procentowym kwasem sol-
nym, odzyskujac okolo 2 g aminy, uzytej w nad-
miarze. Warstwe eterowg przemywa si¢ woda, su-
szy i poddaje destylacji, uzyskujac 18,9 g produk-
tu.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 81.55 81.58 |
% H 10.90 10.99
% N 3.52 3.49

Przyklady DCCXXI—DCCC. Postepujac w
sposéb opisany w przykladzie DCCXX, lecz stosujac
substraty i warunki reakcji podane w tablicy 23,
otrzymuje si¢ analogiczne produkty. Jako materia-
ly wyjSciowe stosuje sie aminy o wzorach podanych
w tablicy 23 jak réwniez estry kwaséw o wzorze
RCOOA, w ktérych reszta kwasowa R jest podana,
w rubryce 2, za§ grupa alkilowa A w trzecied Ti-
bryce tej tablicy. W przykladach 776—800 stosdje
si¢ wymienione w tablicy 23 glicerydy. :ix:zit-d=
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Przyklad DCCCI. Roztwér 14 g kwasu linolo-
wego, 7 & a p-dwumetylobenzyloaminy i 05 g
kwasu p-toluenosulfonowego w 100 ml toulenu
utrzymuje si¢ we wrzeniu pod chlodnicg zwrotng
w ciggu~8 godzin, stosujgc oddzielanie wody. Mie-
szanine poreakeyjng przemywa si¢ 5-procentowym
roztworem wodnym wodorotlenku sodowego, 5-pro-
centowym kwasem solnym i wreszcie woda, po
czym odparowuje sig i pozostalo§¢ poddaje desty-
lacji. Otrzymuje sie 16,1 g zadanego produkiu
o temperaturze wrzenia 203—216°C/0,06 mm Hg,.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 81.55 81.71

% H 10.90 10.99

% N 3.52 3.42
Przyklady DCCCII—DCCCLVI. Postepujac

w sposéb opisany w przykladzie DCCCI, lecz sto-
sujac substraty i warunki reakecji podane w tabli-
cy 24, otrzymuje sie analogiczne produkty, W ta-
blicy 24 symbole oznaczajace czynnik kondensujg-
cy oraz-rozpuszczalnik, majg nastepujace znacze-
nie: A — kwas p-toluenosulfonowy, B — chlorek
kwasu p-toluenosulfonowego, C — kwas siarkowy,
D — kwas fenolosulfonowy, E — I RA — 400, F —
-~ Amberlist 15, a — toluen, b — pirydyna, ¢ — ben-
zen, d — chloroform, e — ksylen oraz f — cziero-
chlorek wegla.

Przyklad DCCCLVII. Mieszanine 28 g kwa-
su linolowego, 21 g o-benzyloaminy, 300 ml tolue-
nu i 0,4 g kwasu p-toluenowego ‘utrzymuje sie we
wrzeniu pod chlodnicg zwrotng w ciggu 8 godzin,
stosujac oddzielacz wody, Warstwe toluenowa plu-
cze sie kwasem, alkaliami i woda, suszy, steza
i oczyszeza chromatograficznie na kolumnie z tlen-
ku glinowego. Otrzymuje sie 29,2 g polstalego pro=

duktu,
‘Analiza elementarna: obliczono znaleziono
% C 83.60 83.70
% -H 0.87 10.08
% N 3.05 3.08
Przyklady DCCCLVIII--DCCCLXXXVII,

Postepujac w Ssposéb opisany w przykladzie
DCCCLVII lecz stosujac substraty i warunki re-
akcji podane w tablicy 25, otrzymuje sie analogicz~
ne produkty, W tablicy 25 czynnik odwadniajgcy
i rozpuszczalnik sg oznaczone tymi samymi sym-
bolami . co w tablicy dotyczacej przykladéw
DCCCII—DCCCLVI, '

Przyklad DCCCLXXXVIIIL 26 g kwasu li-
nolowego, 21 g u-benzylobenzyloam}ny i232 ¢
dwucykloneksylokarbodwuimidu rozpuszcza sie od-
dzielnie w 50 ml toluenu. Roztwory te miesza sie
razem i pozostawia w temperaturze pokojowej na
okres 8 godzin. Nastepnie przesacza sie,.przesgcz
przemywa . kwasem, alkaliami i woda; suszy, steza
i oczyszcza chromatograficznie. Oftrzymuje sie
22,5 g pélstatego produktu.

Analiza elementarna: obliczono znalezioho

% C 83.60 84.01
% H : 9.87 10.08
% ¥ 3,05 3.21
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Przyklady DCCCLXXXIX—CMXVIII. Po-
stepujac  w sposéb opisany w przykladzie
DCCCLXXXVIII, lecz stosujac substraty i warunki
reakeji podane w tablicy 26 i tablicy 27, otrzymuje
si¢ analogiczne produkty. W reakcjach tych stosuje
sig¢ karbodwuimid o wzorze ogélnym BN = C = NB,
w kiérym B ma znaczenie podane w rubryce 4
tablicy 26 i rybryce 3 tablicy 27,

Przykitad CMXIX. Mieszanine 10 g kwasu
linolowego i 11 g un-benzylobenzyloaminy utrzy-
muje sie¢ w temperaiurze 180°C w ciggu 24 godzin,
a nastepnie oczyszcza produkt chromatograficznie,
Otrzymuje sie 14,2 g produktu o temperaturze top-
nienia 45—48°C.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 83.60 83.76
% H 987 1002
% N 8.05 3.30

Przyklady CMXX—CMXLII, Postepujac w
sposéb podany w przykladzie CMXIX, lecz stosu-
jac substraty i warunki réakcji podane w tablicy 28
i fablicy 29 otrzymuje sie¢ analogiczne produkty.

Przyklad CMXLIII, Mieszaning 10 g lino-
lanu metylu i 11,2 g u-benzylobenzyloaminy ogrze-
wa sie w atmosferze azotu w temperaturze 180°C
w ciggu 50 godzin, usuwajac z ukladu metanol.
Mieszanine poreakcyjng oczyszcza Sie chromato-
graficznie, otrzymujae 15,3 g produkiu o tempera-
turze topnienia 46—49°C,

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C , 83.60 83.61
% H 9.87 10.09
% N 3.05 325

Przyklad CMXLIV. Mieszaning 10 g izo-
stearynianu metylu, 11,2 g o-benzylobenzyloaminy
i1 g metanolanu sodu poddaje si¢ reakcji w tempe=
raturze 150°C w ciggu 3 godzin, usuwajgc metanol,
Produkt reakcji rozpuszcza sie w eterze, przemy-
wa kwasem, alkaliami i wodg, a nastepnie oczysz-
cza’chromatograﬂcznie w znany sposéb, otrzymu-

jac 15,8 g polstatego produkiu, :

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 82,88 83,78
% 10.65 1021
% N 3.02 3.16

Przyklad CMXLV. Mieszaning 10 g oleinia=
nu etylu, 11 g o-benzylobenzyloaminy, 0,5 g sodu
i 8 ml alkoholu etylowego ogrzewa si¢ w tempe-
raturze 160°C w ciggu 2 godzin, usuwajgc etanol,
Postepujac dalej jak w przykladzie DCCCLVII,
otrzymuje sie 14,0 g produktu,

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 83,24 83,66
% H 10.26 9.91
% N 3.03 3.21

Przyklad CMXLVI Mieszaning 10 g oleju
szafranowego i 11 g a-benzylobenzyloaminy ogrze-
wa sie w autoklawie w temperaturze 200°C w ciggu
22 godzin, po czym natychmiast -poddaje si¢ obréb-
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ce opisanej w przykladzie 857. Otrzymuje si¢ 15,0 g
zgdanego produktu.

Przyklady CMXLVII—CMLXXXVII, Postg-
pujac w sposéb opisany w przykladzie CMXLVI,
lecz stosujac substraty i warunki reakeji wymie-
nione w tablicy 30 i tablicy 31 otrzymuje sie ana-
logiczne produkty. )

Przyktad CMLXXXVIII. Roztwér 30 g chlor-
ku kwasu linolowego w 50 ml bezwodnego eteru
dodaje sie do roztworu 22,5 g o-benzylobenzylo-
afiny i 8 g-tréjmetyloaminy w 100 ml bezwodne-
go eteru i utrzymuje we wrzeniu w ciggu 2 go-
dzin. Roztwoér, poreakcyjny plucze sie kwasem, al-
kaliami i wodg, suszy, steza i oczyszcza chroma-
tograficznie w sposéb podany w przykladzie
DCECLVIIL Otrzymuje sie 48 g zadanego produktu.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 83.60 83.79
% H 9.87 10.04
% N 3.05 3.27

Przyklady CMLXXXIX—-MXIX, Postepujac
w spos6b podany w przykladzie CMLXXXVIII,
lecz stosujgc substraty i warunki reakeji wymie-
nione w tablicy 32 i tablicy 33, otrzymuje si¢ ana-
logiczne produkty. ' ’

Przyklad MXX. Roztwér 20 g kwasu lino-
lowego, 17 g a-metylo-p-nitrobenzyloaminy i 0,5 g
kwasu p-toluenosulfonowego w 30 m! toluenu
utrzymuje sie we wrzeniu pod chlodnicg zwrotng
w ciggu 8 godzin, usuwajgc wode. Warstwe tolue-
nowg plucze si¢ kwasem, alkaliami i wodg, suszy
i steza, otrzymujac 22,3 g zgdanego produkiu w
np® 15111, '

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 72,86 72,67
% H 9.41 9.21
% N 6.54 6.66

Przyklady MXXI—MLI, Postepujgc w spo-
s6b opisany w przykladzie MXX, lecz stosujac sub-
straty i warunki reakecji podane w tablicy 34 i 35
otrzymuje sie analogiczne produkty, W tablicy 34
i 35 czynnik odwadniajacy i rozpuszczalnik sg
nznaczone tymi samymi symbolami, co w tablicy

stvezgcej przykladéw DCCCII—-DCCCLVI.

Przyklad MLIIL 20 g kwasu linolowego, 17 g
+-metylo-o-nitrobenzyloaminy i 20 g dwucyklohe-
wylokarbodwuimidu rozpuszcza sie¢ oddzielnie w
20 ml toluenu, miesza te roztwory razem i pozo-

wia na przeciag 8 godzin w temperaturze po-

;,owej. Nastepnie przesjcza sie, przemywa prze-
ez kwasem, alkaliami i wodg, suszy, steza i pod-
.aje destylacji. Otrzymuje sie 11,1 g zadanego pro-
duktu o n¥ 15140,

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% ¢ 72.86 72.68
% H 9.41 9.03
% N 6.54 7.01
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"Przykltady MLIII—MLXXIII, Postepujac w
spos6b opisany w przykladzie MLII, lecz stosujac
substraty i warunki reakeji wymienioie w ta-
blicy 36, otrzymuje sie- analogiczne produkty.
W przykladach tych stosuje sie karbodwuimid
0 wzorze B—N=C=N—B, przy czym znaczenie
symbolu B podano w rubryce 4 tablicy 36.

Przyklad MLXXIV, Mieszanine 10 g kwasu
linolowego i 9 g a-metylo-m-nitrobenzyloaminy
ogrzewa sl¢ w temperaturze 180°C w ciggu 24 go-
‘dzin, usuwajac podeczas reakeji wode. Produkt re-
akeji rozpuszcza si¢ w eterze, roztwdr przemywa
kwasem, alkaliami i wodg, a nastepnie suszy i ste-
za, otrzymujac 11,1 g zadanego produktu, ktérego
n% = 15118,

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 72.86 72.68
% H 941 9.24
% N 6.5¢ 6.86

Przyklady MLXXV—MCV. Postepujge w
sposéb opisany w przykladzie MLXXIV, lecz sto-
sujgc substraty i warunki reakeji podane w tablicy
37 otrzymuje .sie analogiczne produkty.

Przykltad MCVI, Mieszanine 10 g linolanu
metylu i 10 g a-metylo-p-nitrobenzyloaminy ogrze-
wa sie w atmosferze azotu w temperaturze 180°C
w ciggu 30 godzin, usuwajgc metanol. Postepujac
dalej w sposéb podany w przykladzie DCCCLVII
otrzymuje sie 12,8 g zadanegoe produktu, ktérego

n¥ —1.5108.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% ¢ 72.86 73.06
% H 9.41 9.62
% N 6.54 6.30

Przyklad MCVII. Mieszanine 10 g izosteary-
nianu metylu, 10 g a-metylo-p-bitrobenzyloaminy
i 1 g metanolanu sodu ogrzewa si¢ w temperaturze
150°C w .ciggu 3 godzin, usuwajac metanol, Produkt
reakeji przemywa sie kwasem, alkaliami i wodg
i po wysuszeniu otrzymuje si¢ 12,3 g Zagdanego pro-
duktu o n¥ =15063.

Analiza elementarna: obliczono 2znaleziono

% C 72.18 72.24
% H 10.25 10.28
% N 6.48 8.52

Przyktad MCVIII, Do mieszaniny 10 g ole-
inianu etylu i 9 g a-metylo-p-nitrobenzyloaminy
dodaje sie roztwér 0,5 g sodu w 8 ml etanolu. Mies
szanine ogrzewa sie¢ w ciggu 2 godzin w tempera-
turze 160°C, usuwajge alkohol etylowy. Postepujge
dalej w spos6b opisany w przykladzie DCCCLVII

otrzymuje sie 12,8 g zadanego produktu o ni =
= 1.5150.

Analiza elementarna; obliczono znaleziono

% C 72.52 7211
% H 9.83 9.99
% N -8.51 -8.30
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~ Przyklad MCIX. Mieszaning 10 g oleju sza-

franowego i 10 g o-metylo-p-nitrobenzyloaminy
ogrzewa sie w autoklawie w temperaturze 200°C
w cidgu 12 godzin. Otrzymuje sie 13.0 g produktu
0 nD = 1.5140.

Przyklady MCX—MCLXIV. Postepujac w po-
dobny sposéb, ale stosujac substraty i warunki re-
akeji podane w tablicy 88 otrzymuje si¢ analogicz-

_ne produkty., Procesy wedlug przykladéw MCXLVIII

i MCLVI prowadzi si¢ w autoklawie. W przykla-.

dach MCX—MCXL stosuje sie estry kwaséw o og6l-
nym wzorze RCOA, przy czym w rubryce 2 tablicy
38 podano nazwe kwasu, ktérego reszta kwasowa
oznaczona jest symbolem. R, jak réwniez grupe
estrowa, oznaczong symbolem A. W przykladach
MCXLI—MCt]XIV stosuje si¢ glicerydy kwaséw
tluszczowych w. postaci olejéw, ktérych nazwy po-
dano w rubryce 2 tablicy 38. .

Przyklad MCLXV. Do mieszaniny 150 g

o-metylo-p -mtrobenzyloammy, 100 ml bezwodnego
"eterui8 g trdjmetyloammy dodaje sie roztwér 30 g
chlorku kwasu linolowego w 50 ml bezwodnego
eteru i miesza w temperaturze 0—5°C, a nastepnie
utrzymuje we wrzeniu w ciggu 2 godzin. Otrzyma-
ny roztwér eterowy przemywa sie kwasem, alkalia-
mi i wods, uzyskujge po przedestylowaniu 38,2 g
produktu o temperaturze wrzenia 209—218°C/0,05
mmHg oraz nZ =15120.

.Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 72.86 73.06
% H 9.41 9.66
% N 6.54 6.28

Przyklady MCLXVI—-MCXCV. Posiepujgc
w wyzej opisany sposéb, lecz stosujac substraty
i warunki reakeji podane ‘w tablicy 39 otrzymuje
sie analogicznie produkty.

Przyktad MCXCVI. 344 g kwasu izosteary-
nowego i 9,9 g cykloheksyloaminy rozpuszcza sig
oddzielnie w 30 ml dioksanu i roztwory te dodaje
mieszajgc w temperaturze pokojowej do roztworu

26,1 g dwucykloheksylokarbodwuimidu w 30 ml

dioksanu i-mieszaning pozostawia w temperaturze
pokojowej w czasie 8 godzin. Nastepnie do roztwo-
ru dodaje sie 5 ml octowego kwasu i _pozostawia
w ciggu 2 godzin, po czym odsjcza . sng dwucyklo~
heksylomocznik i przesacz 'zateza. Pozostalo$é. roz-
puszcza sie¢ w 100 ml eteru i roztwér eterowy prze-
mywa 5%-owym kwasem solnym, 5% wodorotlen-
kiem sodowym oraz wods, a nastepnie suszy nad
bezwodnym siarczanem sodowym -zateza i podda-
je destylacji. - Otrzymuje sie¢ 36,2 g zadanego pro-

duktu o temperaturze wrzenia 200—207°C/0.07
mmHg.
Analiza elementarna: obliczono znaleziono
% C 78.84 79.04
% H 12,96 12,63
% N 3.83 3.79
“Przyklady MCXCVII—MCCXXXVII.. Po-

stepujac w sposéb podany w przykladzie MCXCVI,
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lecz stosujge substraty i warunki reakeji podane w
tablicy 40 otrzymuje si¢ analogiczne produkty. Ja-.
ko czynnik kondensujacy stosuje sie dwuimid o
ogélnym wzorze BN=C=NB, w ktérym ‘B ma
Znaczenie podane w rubryce 3 tablicy 40.

Przyklad MCCXXXVIII Mieszanine 10 - g
kwasu izostearynowego, 5 g cykloheksyloaminy,
02 g kwasu p-toluenosulfonowego i 100 ml toluenu
ogrzewa si¢ w ciggu 8 godzin, stosujac oddzielacz.
wody. Postepujac dalej w sposdb znany otrzymuje
sie 12,3 g zadanego produktu o temperaturze wrze-
nia 200—204°C/0 06 mm Hg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 78,84 79.06
% H 12.96 12,83
% N 3.83 3.78

Przyklad MCCXXXIX. Do roztworu 14,2 g
kwasu izostearynowego i 55 g tréjetyloaminy w -
100 ml czterowodorofuranu dodaje sie mieszajac w
temperaturze —10 do —5°C 5,9 g chloromréwczanu
etylu. Miesza sie dalej -w ciggu 20 minut w tempe-
raturze —5°C i nastepnie wkrapla mieszajac 6,0 g
a-metylobenzyloaminy. Po wkropleniu ogrzewa sie
stopniowo do temperatury 40°C w ciagu 20 minut;-
nastepnie chlodzi, oddestylowuje czterowodorofuran
pod zmniejszonym ci$nieniem i pozostato§é rozpusz-
cza w eterze. Roztwor eterowy plucze sie zimnym,
rozcieficzonym kwasem solnym, zimnym roztworem
weglanu sodowego i woda, a nastepnie suszy nad
bezwodnym weglanem sodowym. Po oddestylowa-
niu eteru pozostalo§é przedestylowuje sie pod
Zmniejszonym ci$nieniem, otrzymujac 15,5 g zada-
nego produktu o temperaturze wrzenia 200—
207°C/0,02 mmHg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C  80.56 80.71
% H 11.70 11.70
% N 3.61 3.58

‘Przyklady MCCXL—MCCCVII. Postepujgcw
sposéb opisany w przykladzie MCCCXXXIX, lecz
stosujac aminy podane w tablicy 41, otrzymuje sie
analogiczne produkty, ktérych wlasciwosci sa po-
dane w tablicy 41.

Przyktad MCCCVIII. Do mieszaniny 5 g cy-
kloheksyloaminy, 2,5 g tréjmetyloaminy i 50 ml
bezwodnego eteru dodaje sie kroplami w tempera-
turze 0—5°C 10 g chlorku kwasu izostearynowego
i miesza w temperaturze pokojowej w ciggu 10 go-
dzin, a nastépnie utrzymuje w. stanie wrzenia w
ciggu 2 godzin. Warstwe eterowa plucze sie¢ kwa-
sem, alkaliami‘i wodg, steza, suszy i poddaje de-
stylacji. Otrzymuje sie 11,9 g zadanego produktu
o temperaturze wrzenia 200—203°C/0.05 mm Hg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 77.48 77.58

% H 13.32 13.41

% N 4.32 4.16
Przyklady MCCCIX—MCCCLXXVI. Poste-

pujac w sposéb opisany w przykladzie MCCCVIII,
lecz stosujac aminy podane- w tablicy 42, otrzy-
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muje sie analogiczne produkty. W tablicy 42 sym-
bole oznaczajace Srodek kondensujagcy majg naste-
pujace znaczenie: a — NaOH, b — KOH, ¢ —
Na,CO3;, d — K,CO;, e — tréjmetyloamina, £ —
pirydyna, g — nadmiar aminy, h — zywiczny wy-
mieniacz jonowy TRA-400, za§ symbole oznaczaja-
ce rozpuszczalniki majg nastepujgce znaczenie:
A — aceton, B — keton metyloizobutylowy, C —
eter, D — czterowodorofuran, E — dioksan, F —
benzen, G — tfoluen, H — woda, oraz I — piry-
dyna.

Przyktad MCCCLXXVII Mieszaninge 10 g
kwasu izostearynowego i 5 g cykloheksyloaminy
miesza si¢ w temperaturze 150°C w ciggu 39 go-
dzin, usuwajac w czasie reakcji wode. Mieszanine
poreakcyjna poddajeé sie niezwlocznie destylacji,
otrzymujac 11,5 g zadanego produkfu o tempera-
turze wrzenia 200—206°C/0.08 mm Hg.

Analiza elementarnas obliczono znaleziono
% C 78.84 79.06
% H 12.96 12.83
%.N 3.83 3.78

Przyklady MCCCLXXVIII—MCDXXVIII, Po-
stepujac w sposéb analogiczny do" opisanego w
przyKladzie MCCCLXXVII, lecz stosujac aminy
oraz warunki reakcji podane w tablicy 43, otrzy-
muje sie analogiczne produkty, W przykladach
MCCCLXXVIII-MCCCLXXXII reakcje prowadzi
sie w autoklawie.

Przyklad MCDXXIX, Mieszanine 10 g izo-
stearynianu metylu i 5 g cykloheksyloaminy mie~
sza si¢ w temperaturze 140°C w ciggu 30 godzin,
usuwajac z ukladu metanol. Nastepnie mieszanine
poreakcyjng poddaje sig destylacji, otrzymujae
12,1 g zadanego produktu o temperaturze wrzenia
1200—205°C/0.05 mm Hg,

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% c 78.84 79.12
% H 12.96 12.61
% N 3.83 3.70

.Przyklad MCDXXX, Do mieszaniny 10 g izo-
stearynianu metylu i 2 g izopropyloaminy dodaje
si¢ roztwér 0,5 g sodu w 5 ml bezwodnego meta-
nolu i poddaje reakeji w autoklawie w temperatu~
rze 140°C w ciggu 2 godzin, Do mieszaniny poreak-
cyjnej dodaje si¢ 100 ml eteru przemywa woda,
5%-owym kwasem solnym i ponownie wodg, ana-
stepnie suszy, steza i poddaje destylacji. Otrzymuje
si¢ 9,9 g zadanego produktu o temperaturzé wrze-
nia 185—199°C/0.02 mm Hg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 77.48 77.64
% H 13.32 13,10
% N 430 419

Przyktlad MCDXXXI, Mieszanine 10 g izo-
stearynianu metylu, 2 g alliloaminy i 0,5 g sprosz-
kowanego metanolanu sodu miesza sie w autokla-
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wie w temperaturze 150°C w ciagu 3 godzin, a na-
stepnie przerabia dalej, jak w przykladzie
MCDXXX. Otrzymuje si¢ 9,3 g zadanego produktu
o temperaturze wrzenia 191~—197°C/0.05 mm Hg.

Analiza elementarna; obliczono znaleziono

% C_ 17.95 77.69
% H 12,77 12.49
% N 433 441

Przyklad MCDXXXII, 10 g izostearynianu
etylu, 6 g o-metylobenzyloaminy i-1 g III-rzed.-
butanolanu potasu miesza si¢ w temperaturze 180°C
w ciggu 5 godzin, po czym niezwlocznie poddaje
destylacji. Otrzymuje sie 11,8 g zadanego produktu
o {emperaturze wrzenia 205—208°C/0,1 mm Hg.

Analiza elementarna: obliczono ‘znaleziono

% C -80.56 80.81
% C 11,70 11.38
% N 3.61 3.31

Przyklad MCDXXXIII, Mieszanine 10 g izo-
stearynianu metylu i 5 g p-metoksycykloheksylo-
aminy ogrzewa sie mieszajac w autoklawie w tem-
peraturze 22°C w ciggu 8 godzin. Otrzymuje sie
104 g produktu o temperaturze wrzenia 204—
211°C/0.05 mm Hg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% c 75.89 76.10
% H 1248 12.87
% N 3.54 3.29

Przyklad MCDXXXIV, Mieszanine 10 g izo-
stearynianju metylu, 6 g cykloheptyloaminy i 0,5 g
metanolanu sodu miesza sie i ogrzewa w tempera-
turze 150°C w ciggu 48 godzin, usuwajge metanol,
a nastepnie postepujgc dalej w spos6éb opisany w
przykladzie MCDXXX, otrzymuje sie zadany pro-
dukt o temperaturze wrzenia 206—210°C/0,09 mm
Hg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 79.09 79.33
% H 13.01 12.84
% N 3.69 3.35

Przyklad MCDXXXV, Do . mieszaniny 10 g
izostearynianu metylu i 5 g o-foluidyny dodaje sie
roztwér 1 g sodu ml bezwodnego metanolu i ogrze-
‘wa mieszajac w temperaturze 150°C w ciggu 6 go-
dzin, usuwajac metanol, Postepujac dalej jak w
przykladzie MCDXXX, otrzymuje sie zadany pro-
dukt o temperaturze wrzenia 204—212°C/0,07 mm
Hg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 8037 8057
% H 11.60 1129
% N 3.75 3.50

Przyktad MCDXXXVI. Do mieszaniny 10 g
izostearynianu metylu i 5 g 2-chloro-6-metyloani- -
liny dodaje sie zawiesing 1 & metanolanu sodu w
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5 ml benzenu i ogrzewa w temperaturze 85°C w
ciggu 10 godzin, mieszajac. Postepujac dalej jak w
przykladzie MCDXXX, otrzymuje sie 12,1 g zg-
danego produktu o temperaturze wrzenia 209—
215°C/0,06 mm Hg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 73.61 73.88
% H 10.30 10.14
% N 343 3.16

Przyklad MCDXXXVII. Mieszanine .10 g izo-
stearynianu metylu i 10 g dodecylbaminy miesza
sie w temperaturze 180°C w ciggu 26 godzin. Pro-
dukt reakcji przerabia sie w sposéb opisany w
przykladzie MCDXXX.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 80.11 80.41
% H 13.22 12.89
% N 3.11 3.01

Przyklady MCDXXXVIII-MCDLXXVI. Sto-
sujac aminy, warunki reakcji oraz sposéb postepo-
wania podane w tablicy 44, otrzymuje sie analo-
giczne produkty. Rozpuszczalnik (wodorotlenek me-
talu) stosuje sie tylko w przykladzie MCDLVII.
Przyklady MCDXXXVIII—MCDXL, MCDXLIV,
MCDLII—MCDLVI, MCDLXIV,  MCDLXVIII,
MCDLXXIT—MCDLXXIII i MCDLXXVI' prowadzi
si¢ w autoklawie,

Przyklad MCDLXXVII 16 g kwasu linolo~
wego, 15. g dwucykloheksylokarbodwuimidu i 9,5 g
dwucykloheksyloaminy rozpuszcza sie oddzielnie w
20 ml benzenu, miesza razem w ciggu.3 minut i po-
zostawia na okres 18 godzin w temperaturze po-
kojowej, po czym dodaje sie 3 ml kwasu octowego
i pozostawia na 2 godziny w temperaturze poko-
jowej., Odsacza sie¢ wydzielony dwucykloheksylo-
mocznik, przesgcz przemywa 5-procentowym kwa=
sem solnym, 5-procentowym wodorotlenkiem sodo-
wym i woda, a nastephie suszy, steza i poddaje de-
stylacji Otrzymuje sie 19,2 g produktw o tempe-
raturze wrzenia 200—209°C/0,05 mm Hg, 'np%=
= 1.4880,

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 81.20 79.94
% I 12.04 12.00
% N 3.16 3:24

Przyklady MCDLXXVIII—-MDIV. Postepujae
w sposéb opisany w-przykladzie MCDLXXVII, lecz
stosujgc kwasy oraz warunki reakeji podane w ta-
blicy 45 otrzymuje sie analogiczne produkty.

‘Przyklad MDV, Roztwér 16 g kwasu linolo-
wego, 9,5 g dwucykloheksyloaminy i 0,5 g kwasu
p-toluenosulfonowego w 100 ml toluenu poddaje sie
reakcji w ciggu 8 godzin, usuwajac z ukladu wode.
Produkt reakcji przemywa sie 5% NaOH, 5% HCI
oraz woda, suszy i steza, a nastepnie poddaje de-
stylacji, otrzymujae 18,6 g zadanego produktu o

temperaturze ~wrzenia  205—208°C/0,06 mmHg,
nd =14882.
Analiza elementarna: obliczono znaleziono
% C v 81.20 79.99
% H 12.04 11.95
% N 316 3.31

10

15

30

.Przyklady MDVI-MDXXX.. Posi¢pujse w
Sposéb’ opisany w przykladzie MDYV, lecz stosujge
kwasy oraz warunki- reakcji podane w tablicy 46.
W tablicy 46 substancje uzyte jako katalizatory sg
oznaczone nastepujacymi symbolami: A — kwas
p-toluenosulfonowy, B — chlorek kwasu p-tolueno-
sulfonowego, C — kwas siarkowy, D — kwas feno-
losulfonowy, E — IRA- 400, F — Amberlist 15, za§
rozpuszezalniki oznaczone sa nastepujaco: a — toe
luen, b — pirydyna, ¢ — benzen, d «— chloroform,
e — ksylen, f — czterochlorek Mwegla.

Przyklad MDXXXI. Mieszanine 16 g kwasu
linolowego i 9,5 g dwucykloheksyloaminy ogrzewa
si¢ w temperaturze 180°C w ciagu 28 godzin i pro-
dukt reakcji .niezwlocznie poddaje sie destylacji.
Otrzymuje sie¢ 18,0 g zadanego produktu o tempera-
turze wrzenia 206—211°C/0,04 mmHg, nZ® — 1.4880,

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 81.20 80.99
% H 12.04 11.98
% N 3.16 3.14

Przyklad MDXXXIL, Mieszaning 16 g linola-
nu metylu i 13 g dwucykloheksyloaminy poddaje
sie reakeji w temperaturze 200°C w ‘ciggu 100 go-
dzin, oddestylowujge z ukladu metanol, po czym
mieszaning. poreakeyjng niezwlocznie przedystylo-
wuje sie. Otrzymuje sie 12,0 g produktu o tempe-
raturze Wwrzenia 205—213°C/0.05 mmHg,
=1,48175.

Analiza elementarna:

ny =

obliczono znaleziono

% C 81.20 80.97
% H 12.04 12.00
% N . 316 3.08

Przyklad MDXXXIII Do roztworu 14 g kwa-
su linolowego i 5,5'g tréjetyloaminy w 100 ml czte-
rowodorofuranu dodaje sie kroplam1 w temperatu-

. rze —10 do —5°C 59 g chloromréweczanu etylu

40

50

60

Lk}

i miesza w-temperaturze —5°C w ciagu 20 minut,
a nastepnie .wkrapla mieszajge w temperaturze
—5°C 9,5 g dwucykloheksyloaminy. Postepujac da-
le] w sposéb opisany w przykladzie CCCXCVII
otrzymuje sie 16,2 g produkiu o temperaturze wrze-
nia 204—213°C/0.02 mmHg, n¥ = 1,888,

Analiza elementarna: obliczono - znaleziono

% C * 8120 80.98

% H 12.04 11.98

% N 3.16 3.18
Przykiady MDXXXIV—MDXLVIII, Poste-

pujac w sposéb opisany w przykladach MDXXXI,
MDXXXII i MDXXXIII lecz. stosujac kwasy wy-
mienione w rubryce 2 tablicy 47, otrzymuje sig
analogiczne produkty.

Przyklad, MDXLIX. Do mieszaniny 9,3 g dwu-
eykloheksyloaminy, 100 ml bezwodnego eteru i 4 g
tréjmetyloaminy dodaje sig sig roztwor 168 g chlor-
ku kwasu linolowego w 20 ml bezwodnego eteru
i miesza w temperaturze 0—5°C, a nastepnie mie.
sza sie w ciggu 2 godzin W temperaturze pokojo-
wej, po czym pozostawia na noc i nastepnie utrzy-
muje we wrzeniu w ciggu 2 godzin, Po ochlodze-
miu roztwér eterowy przemywa sie 5% HCL 5%
.NaOH i woda, suszy nad bezwodnym siarczanem
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sodowym, steza i poddaje destylacji. Otrzymuje sie
17 g produktu o temperaturze wrzenia 202—207°C/
/mmHg, n% = 1,4878. :

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 81.20 79.99
% H 12.04 12.02
% N 3.18 3,12

Przyklady MDL—MDLXVIII. Postgpujac W
spos6b opisany w przykladzie MDXLIX, lecz sto-
sujac chlorki kwasowe oraz warunki reakcji poda-
ne w tablicy 48, otrzymuje sig¢ analogiczne produk-
ty.

Przyklad MDLXIX. Mieszanine 12 g kwasu
linolowego, ~10 g dwucykloheksylokarbodwuimidu
i 6 g adamantyloaminy w 40 ml benzenu pozosta-
wia sie przez noc w temperaturze pokojowej, na-
stepnie dodaje 3 ml kwasu octowego i przesacza.
Przesacz przemywa sie 5% HCI, 5% KyCO; oraz
wodg i suszy nad beZwodnym siarczanem sodowym,
steza i poddaje destylacji. Otrzymuj'e sie 15,3 g pro-
duktu o temperaturze wrzenia 188—190°C/0,03
mmHg, n)’ =1,4888, Wydajnos¢ 86,9%.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 81,29 81.56
% H 11.45 11.90
% N 3.39 3.72

Przyklad MDLXX. Mieszanine 12 g kwasu
stearynowego, 10 g dwuizopropylokarbodwuimidu
i 6 g adamantyloaminy . w 20 ml czterowodorofura-
nu poddaje sie reakcji w sposéb opisany w przy-
kladzie MDLXIX. Otrzymuje sie 13,9 g (wydajnosé
79,0%) produktu o temperaturze wrzenia 188—
184°C/0,03 mmHzg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C- 80.51 80.88
% H 12.31 11.95
% N 3.35 3.48

Przyklad MDLXXI, Mieszanine 12 g kwasu
oleinowego, 10 g dwufenylokarbodwuimidu i 6 g
adamantyloaminy w 20 ml -octanu metylu poddaje
sie reakcji w sposéh opisany w przykladzie
MDLXIX. Otrzymuje sie 15,1 g (wydajnosé 85,8%)
produktu o temperaturze wrzenia 187—189°C/0,03
mmHsg. -

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 80.91 80.52
% H- 12.31 12.66
% N 3.35 370

Przyklad MDLXXII. Mieszanine 12 g kwasu
linolowego, 10 g dwubenzylokarbodwuimidu i 6 g
adamantyloaminy w 40 ml chlorofuranu poddaje
sie reakcji w sposéb opisany w przykladzie
MDLXIX. Otrzymuje sie 14,3 g produktu o tempe-
raturze wrzenia 188—191°C/0,03 mmHg,

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% c 81.69 81.99
% H 11.02 10.94
% N 3.40 3.65

Przyklad MDLXXIII, Mieszanine 12 g mie-
szanych kwaséw tluszczowych otrzymanych przez
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~ Analiza elementarna:

28

hydrolize oleju kukurydzianego, roztworu 10 g
dwucyklohek§ylokarbodwuimidu w 20 ml benzenu
i roztworu 6 g adamantyloaminy w 10 ml benzenu
poddaje sie reakcji w sposéb opisany w przykla-
dzie MDLXIX. Otrzymuje si¢ 10,8 g produktu o
temperaturze wrzenia 180—196°C/0,03 mmHg.

Przyklad MDLXXIV. Mieszanine 12 g mie-
szanych kwaséw tluszczowych z oleju z dorsza roz-
tworu 10 g dwucykloheksylokarbodwuimidu w 20
ml czterowodorofuranu i roztworu 6 g adamanty-
loaminy w 10 ml czterowodorofuranu poddaje sie
reakcji w sposéb opisany w przykladzie MDLXIX,
Otrzymuje sie 11,2 g produktu ¢ temperaturze
wrzenia 176—199°C/0,03 mmHg,

Przyklad MDLXXV. Mieszanine 10 g kwasu
linolowego, 6 g adamantyloaminy, 2 g IRA-400
oraz 50 ml toluenu .utrzymuje we wrzeniu, miesza-
jac w ciggu 8 godzin i usuwajac wodg. Produkt
reakcji przemywa sie 5% HCI, 5% Nay,CO; i woda,
otrzymujac 4,8 g produktu o temperaturze wrzenia
189—190°C/0,04 mmHg, njy = 1,4892.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 81.29 81.35
% H 11.45 11.58
% N 3.39 3.61

Przyktad MDLXXVI Mieszanine 10 g kwasu
olejowego, 6 g adamantyloaminy, 3 g chlorku kwa-
su p-toluenosulfonowego i 20 ml pirydyny utrzy-

.muje sie w stanie wrzenia w ciggu 4 godzin, od-

destylowuje rozpuszczalnik, pozostalo$¢ przemywa
kwasem, alkaliami oraz “?oda i poddaje destylacji.
Otrzymuje sie 8,0 produktu o temperaturze wrze-
nia 188—192°C/0,03 mmHg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 80.91 81.21
% H 12.31 12.09
% N 3.35 3.52

Przyklad MDLXXVII Mieszanine 5 g kwasu
olejowego, 3 g adamantyloaminy z malg ilodcia
kwasu p-toluenosulfonowego oraz 20 ml toluenu
utrzymuje sie we wrzeniu w ciggu 8 godzin, sto-
sujac oddzielenie wody. Produkt reakcji przemywa
sie kwasem, alkaliami i woda, a nastepnie poddaje
destylacji, otrzymujac 4,7 g produktu o temperatu-
rze wrzenia 188—191°C/0,03 mmHg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono
% C 80.91 81.23
% H 12.31 12.09
% N 3.35 3.62

Przyklad MDLXXVIII. Mieszaning 10 ada-
mantyloaminy i kwasu linolowego utrzymuje si¢ W
temperaturze 200°C w ciagu 1 godziny, a nastepnie
poddaje destylacji. Otrzymuje si¢ 6 g produktu o

, 4
temperaturze wrzenia 188—192°C/0,04 mmHzg, nf) =
— 1,4892.

obliczono znaleziono

% C - " 81.29 81.31
o H 11.45 -11.67
% N 3.39 . 3.29
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Przyklad MDLXXIX. Mieszaniné 8 g oleju
sojowego i 3 g adamantyloaminy miesza sie w tem-
peraturze 150°C w atmosferze azotu w ciagu 40 go-
dzin i nastepnie poddaje destylacji. Otrzymuje sie
10 g produktu w temperaturze wrzenia 1786—192°C/
/0,03 mmHg. ’

Przyklad MDLXXX, Mieszanine 8 g oleju
szafranowego, 3 g adamantyloaminy i 0,6 'g meta-
nolanu sodu utrzymuje si¢ w temperaturze 100°C
w ciaggu 2 godzin, oddestylowujgc z ukladu meta-
nol. Mieszanine poreakcyjng rozpuszcza sie w ete-
rze,”przemywa 5% HCI, 5% Na,CO; i woda, a na-
stepnie suszy i steza, Otrzymuje sie 10 g produktu
o temperaturze wrzenia 180—193°C/0,04 mmHg.

Przykltad MDLXXXI, Roztwér.-8 g oleju z
glowonogéw, 3 g adamantyloaminy i 0,8 g III-rzed.~
-butanolanu potasu w 50 ml benzenu utrzymuje sie
we wrzeniu w ciggu 2 godzin. Mieszanine poreak-
cying plucze sie¢ 5% ‘HCI, 5% Na,CO; i woda, suszy,
steza i poddaje destylacji, Otrzymuje sie 8,3 g pro-
duktu ‘o temperaturze wrzenia 172—202°C/0,04
mmHg.

Przyklad MDLXXXII. Mieszanine 10 g bez-
wodnika kwasu linolowego, 5 g adamantyloaminy
i 20 ml czterowodorofuranu pozostawia si¢ na noc
i nastepnie przemywa kwasem, alkaliami I woda,
i poddaje destylacji. Otrzymuje sie 4,2 g produktu
o temperaturze wrzenia 188—190°C/0,03 mmHEg,
n% =1,4891.

Analiza elementarna; obliczono znaleziono

% C 81.29 81.40
%.H 11.45 11.59.
% N 3.39 3.38

Przyklad MDLXXXIII. Do mieszaniny 6 g
adamantyloaminy, 6 g weglanu potasowego i 50 ml
kétonu metyloizobutylowego dodaje sie 11 g chlor-
ku kwasu linolowego i pozostawia na noc, a na-
stepnie miesza w temperaturze 50°C w ciggu 2 go-
dzin, Mieszanine poreakeyjng przemywa sie 5%
HC], 5% NaHCO; oraz woda, a nastepnie suszy,
steza i poddaje destylacji, Otrzymuje sie 13,1 g
produkfu o temperaturze wrzenia 188—191°C/0,05
mmHg, n3! =1,4802,

Analiza elementarna:

% C 81.29 81.31
% H 11.45 11.67
% N 3.39 3.29

Przyklad MDLXXXIV, 10 g chlorku kwasu
palmitynowego wktapla si¢ w temperaturze 2—5°C
do roztworu 5 g adamantyloaminy ‘oraz 3,2 g piry-
dyny w50 ml benzenu, po czym poddaje reakeji w
Sposéb opisany’w przykladzie MDLXIX, Otrzymu-
Je sie. 105 g produkiu o temperaturze wrzenia
183—186°C/0,02 mmHg,

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% ¢ 80.14 80.40
% H 12.18 12,09
% 3.60 347

obliczono znaleziono
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‘Przyktad MDLXXXV. 10 g chlorku kwasu
linolowego wkrapla sie do roztworu 6 g adaman-
tyloaminy i 2 g wodorotlenku sodowego w miesza-
ninie wody i dioksanu. Postepujac dalej w spos6b
opisany w przykladzie MDLXIX, otrzymuje sie
11,2 g produktu o temperaturze wrzenia 188—192°C/
/0,03 mmHg,

Analiza elementaina; obliczono znaleziono

% C 81.69 80.87
% H 11.02 10.81
% N 3.40 3.51

Przyktad MDLXXXVI. 10 g chlorku kwasu-
oleinowego wkrapla sie do roztworu 5 g adamanty-
loaminy w 30 ml tréjetyloaminy. Postepujac dalej
W sposéb opisany w przykladzie MDLXIX, otrzy-
muje sig¢ 10,1 g produktu o temperaturze wrzenia
185--188°C/0,02 mmHg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% C 80.91 81,05
% B 12.31 12.19
% N 3.35 3.41

Przyklad MDLXXXVII 10 g chlorku kwa-
sow z oleju szafranowego dodaje sie 5 g adaman-
tyloaminy. [Postepujac jak w przykladzie MDLXIX
otrzymuje sie 9,8 g produktu o temperaturze wrze-
nia 180—194°C/0,04 mmHg.

Przyklad MDLXXXVIII 10 g chlorku kwa-
séw z oleju z sardynek dodaje sie 5 g adamantylo-
aminy, Postepujac dalej jak podano w przykladzie
MDLXIX, otrzymuje sie 9,3 g produktu o tempe~
raturze wrzenia 164—208°C/0,05 mmHzg.

Przyklad MDLXXXIX, Mieszanine 10 g lino-
lanu III-rzed.-butylu i 10 g adamantyloaminy mie-
sza si¢ w atmosferze azotu w temperaturze 150°C
w ciggu 40 godzin i nastepnie.poddaje destylacii.
Ofrzymuje sie 13,0 g produktu o temperaturze
wrzenia 185—186°C/0,02 mmHg, n)’ =1,4889. Wy~
dajno$¢ procesu wynosi 87,8%. ,

Analiza elementarna: obliczono znaleziono

% ¢ 81.29 81.55
% H 11.45° 1171
% N 339 3.69

Przyktad MDXC. Mieszaning 10 g linolanu
metyli, 5,5 8 adamantyloaminy i 2 g metanolanu
sodu ogrzewa sie w temperaturze 100°C mieszajgc
w ciggu 1 godziny, oddestylowujac z ukladu meta-

-nol. Produkt reakcji rozpuszcza si¢ w eterze, war-

stwe eterows plucze woda, suszy, steza i poddaje
destylacji. Otrzymuje sie 13,0 g produktu o tempe-

raturze wrzenia 188—~189°C/0,03 mmH, nd? =1,4884,

_wydajnosé 87,8%.

Analiza elementarna: ohliczono znaleziono

% C '81,29 81,09
% H 11,45 11,59
% N 3,39 3,48

Przyklad MDXCI, Mieszaning 10 g oleinianu
metylu i 6 g adamantyloaminy ogrzewa sie w tem-
pei'aturze 140°C; mieszajac w ciggu okolo 50 go-
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dzin, po czym poddaje destyla,cji.,_otrzymp_qu sig zg-
dany produkt o temperaturze wrzenia 188—192°C/

/0,03 mm Hg.

Analiza elementarna: obliczono znaleziono
% C ' 80,91 81,09 5
% H 12,91 12,18
% N 3,35 3,51

Przyklad MDXCII Mieszaning 10 g palmity-
nianu metylu, 6 g adamantyloaminy, 50 ml benze-
nu i 2 g etanolu sodu utrzymuje sig we wrzeniu
pod chlodnicg zwrotng w ciagu 2 godzin. Oftrzy-
muje sie zadany produkt o temperaturze wrzenia
182—186°C/0,03 mm Hg.

Analiza -elementarna: obliczono znaleziono

10

% C 80,14 80,31 15
% H 12,16 12,05
% N 3,60 3,51

Przyklad MDXCIII. Mieszanine 10 g estru
metylowego kwaséw z oleju szafranowego i 6 g

32

nizsza grupe alkilobenzylowa, majaca w pierscie-

niu benzenowym podstawniki, zwlaszcza nizsza
grupe alkilowa, atom; chlorowca, nizsza grupe al-
koksylows lub grupe nitrowa, racemiczna, d- . lub
l-o-benzylobenzylows grupe lub grupe adamanty-
lowa, za§ R” oznacza atom_ wodoru, lub R’ oraz
R” oznaczaja grupe cykloheksylowa, gdy RCO
oznacza grupe izostearoilows, a poza tym R’.ozna-
cza grupg alkilows, alkenylowsa, cykloalkilows, al-
kiloarylowa, hydroksyarylowa, alkoksyarylowa,
chlorowcoarylowa, chlorowcoalkiloarylowa, chlo-
rowcoalkilo-chlorowcoarylowa, alkoksychlorowco-
arylowa, aralkilowa, aAlliivloaralkiloWa, hydroksyaral-
kilowg, alkoksyaralkilowg lub rac,‘— a — nizsza
grupe alkiloaralkilowa, zas§ R” oznacza takze atom
wodoru lub jakgkolwiek z grup podanych w od-
niesieniu .do R’ albo pierécieniowg grupe betero-
cykliczng o najwyzej 7 atomach wegla, utworzona
przez grupg NR’ R”, ewentualnie zawierajacq atom

\ i ¢ 20 tlenu, znamienny tym, ze kwas tluszczowy o ogdél-
adamantyloaminy ogrzewa sie :1” tt'lem?_ergturze nym wzorze RCOCH, w ktérym R ma wyzej podane
150.0 W clagu 50 godzin i poddaje esty acji. Zr?f; znaczenie, poddaje si¢ reakcji z aming o ogélnym
muje 31e° 11,2 g produktu o temperaturze wrzeni wzorze 2, w ktérym R’ oraz R” maja ‘wyzej po-
177—199°C/0,03 mm He. dane znaczenie, w obecno$ci §rodka odwadniajace-

) 25 go, lub halogenek kwasu tluszczowego o ogélnym
Przyklad %VIDXCIV} Mleszamn'e 10 g estru wzorze RCOX, w ktérym R ma wyzej podane
stylowego kwas6w z oleju z dorsza i 6 g adaman- - ‘ ycat
© ' ° . znaczenie, a X oznacza atom chlorowca, poddaje sie
tyloaminy ogrzewa sie w temperaturze 150°C w cia- .. . L -

40 godzin. Otrzymuje si¢ 9,2 g produktu o tem- reakeji z aming o °g°1_nym wzorze 2; w ktéfym R
gu ; go Z\:v r.zenia y168—213°C/,0 03 mm Hg. W ana- oraz R” majq wyzej podane znaczenie, w obecnos-
fer.a urzes 0s6b otrzymuje sie ;mi dy podane w ta- 8 ci, zasadowego Srodka kondensujgcego, albo nizszy
bc;gmz:: 51:) ester alkilowy lub gliceryd kwasu tluszczowego

ey 29, 90. o ogélnym wzorze RCOOH, w ktérym R ma wyzej
podane znaczenie, ‘poddaje sie¢ reakcji z aming
Zastrzezenia patentowe o ogblnym wzorze -2, w ktérym R’ oraz R” majag
35 wyzej podane znaczenie, ewentualnie w obecnosci
Sposéb wytwarzania nowych podstawionych przy rozpuszczalnika i §rodka kondensujgcego albo mie-
azocie amidéw kwaséw tluszczowych o' ogélnym szany bezwodnik kwaséw tluszczowych o ogélnym
wzorze 1, w ktérym R oznacza prosty lub rozga- wzorze 3, w ktérym R ma wyzej podane znacze-
Zeziony, nasycony lub ‘nienasycony, syntetyczny lub nie, a R”’ oznacza grupe alkilowg lub chlorowco-
naturalny rodnik alifatyczny o 13—25 atomach 40 alkilowa o 1—4 atomach wegla w obecnosci zasa-
wegla, ewentualnie zawierajacy grupy wodorotle- dowego katalizatora kondensujacego poddaje sie
‘nowe, R’ oznacza d-. lub l-a-niZsza grupe alkilo-. reakcji z amina o ogélnym wzorze 2, w ktérym R
benzylowa racemiczna d- lub l-u-podstawiong oraz R” maja wyzej podane znaczenie.
Tablica 1
‘ ’ Cholesteryna ' Cholesteryna
Nazwa lub wzér zwigzku W 080CZU w watrobie
mg % -mg/100 g
1 2 3
(I). Préba kontrolna ~— bez dodatku ' 546 3585
kwas linolowy * ‘324 4585
(+)N- (a-metylobenzylo)-linoloamid 267 764
- (+) N-(a-metylobenzylo) -olecamid 288 97
(+)N-(a-metylobenzylo)-linolenoamid 269 784
(+) N- (a-metylobenzylo) -izostearoamid 251 761
(+) a-metylobenzyloamid kwaséw oleju
- szafranowego . . -273 790
(+) a-metylobenzyloamid kwaséw oleju -
. sojowego . 280 805
(+) a-metylobenzyloamid kwaséw oleju L.
Inianego . 291 796
(4) o-metylobenzyloamid kwas6w oleju N
.z dorsza 251 743
() a-etylobenzyloamid kwaséw oleju - B
z glowonogo6w 248 748 .
(-+) a-propylobenzyloamid kwaséw oleju _ .
bawetnianego ~ 262 800
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3 34
cd. tablicy 1
1 2 3
(II). Préba kontrolna — bez dodatku 521 3308
kwas linolowy 329 4491
(—) (a-metylobenzylo)-linoloamid 286 408
(—) (a-metylobenzylo)-oleoamid . 283 808
(—) (a-metylobenzylo)-linolenoamid 253 767
(—) (o-metylobenzylo)-izostearoamid 246 ik
(—) (a-etylobenzylo)-linoloamid 251 821
(—) (a-metylobenzyloamid kwaséw oleju
szafranowego 276 898
(—) (a-metylobenzyloamid kwaséw oleju
sojowego 274 799
(—) (a-metylobenzyloamid kwas6w oleju
Inianego 290 776
(—) (a-metylobenzyloamid kwaséw oleju
z sardynek 261 744
{(—) (a-metylobenzyloamid kwaséw oleju
z dorsza 250 739
wzér 4 290 815
wzér 5 295 1330
wzér 6 302 1620
wzér 17 252 1820
wzér 8 300 906
wzér 9 314 1160
wzér 10 274 932
wzér 11 302 1042
wzér 12 290 992
wzér 13 277 968
(III). Préba konfrolna — bez dodatku 471 3130
wzér 14 225 . 946
wzor 15 315 856
wzér 16 - 385 1511
wzér 17 322 1341
wzér 18 242 1065
wzér 19 237 1047
(IV). Proba kontrolna — bez dodatku 595 3145
wzér 20 . 240 828
wz6r 21 321 908
wzor 22 217 826
wzér 23 251 1000
wzlr 24 234 1007
wzér 25 297 905
wzor 26 222 913
wzoér 27 216 1003
wzér 28 232 922
(V). Préba kontrolna — bez dodatku 372 2640
kwas linolowy 351 3124
Cy7HpCO — wzér 29 238 729
Cy7H34CO — wzér 29 214 i 44
d-Cy;HyxCO — wzbr 29 200 500
1-C7H4CO — wzér 29 208 ' 623
Cy7H33CO — wzbr 29 245 831
d-Cy7H3sCO — wzér 29 222 729
1-Cy7H33CO — wzér 29 263 888
iz0-Cy7HgsCO — wzér ‘20 221 609
d-Cy7HsCO — wzér 29 209 561
1-Cy7H35CO — wzér 28 252 639
olej szafranowy — CO -— wzér 29 230 575
d- szafranowy — CO =— wzér 29 204 515
1- szafranowy — CO — wzér 29 253 632
olej Intany — CO — wzér 29 249 800
olej z glowonogéw — CO — wzdr 29 223 631
olej z zarlacza — CO — wzér 29 248 621
olej z sardynek — CO — wzér 29 231 607
(VI). Préba kontrolna — bez dodatku 508 3270
kwas linolowy 314 4550
wzér 30 — lineloamid 260 '+ 784
wzér 30 — linelenoamid 261 1071
wzér 30 — izostearoamid 266 821
wzér 30 — amid kwasu oleju
szafranowego 278 1081
wzér 30 — amid-kwasu oleju
z dorsza 249 920
wzér 30 — amid-kwasu oleju
z glowonogéw 258 830
wzér 30 — amid- kwasu oleju
z sardynek 269 1005
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35 36
cd. tablicy 1
1 2 3

(VII). Préba kontrolna — bez dodatku 508 3535
kwas linolowy 341 4550
izostearoilo-NH-C¢Hj 278 1081
izostearoilo-N (CgHs) o 281 1053
wzér 31 265 1061
wzér 32 232 868
izostearoilo-NHCH (CHj3) 5 290 1100
wzér 33 300 1090
(VIII). Préba kontrolna — bez dodatku 472 2652
wzér 34 299 1003
wzér 35 287 ‘992
wzor 36 340 1603
wzér 37 331 980
wzér 38 i 294 821
wzor 39 362 1305
wzér 40 - 300 1091
wzor 41 309 1113
wzor 42 312 982
wzér 43 300 1502
wzér 44 340 1403
(IX). Préba kontrolna — bez dodatku 336 2200
wzér 45 288 721
wzér 46 294 1120
wzor 47 279 750
wzor 48 280 761
wzér 49 292 745
wzér 50 300 802
wzér 51 270 7
wzor 52 259 758
(X). Préba kontrolna — bez dodatku 554 3293
wzér 53 228 i 820
wzbr 54 304 1010
wzoér 55 398 121D
wzér 56 254 841
wzoér 57 308 923
wzoér 58 249 1000
wzér 59 295 1015
wzér 60 230 841
wzér 61 299 1014
wzbr 62 262 823
wzér 63 315 1022
(XI). Proba kontrolna — bez dodatku 595 3451
wzér 64 230 845
wzor 65 275 1011
wzor 66 315 1098
wzér 67 325 1061
wzér 68 352 1125
wzér 69 299 1039
wzér 70 . 253 921
wzér 71 277 1009
wzér 72 362 1342
wzér 73 289 906
wzér 74 315 1125
wzor 75 382 1210
wzoér 76 306 1069
wzoér 77 318 1115
wzoér 78 309 929
wzér 79 299 1068
wzér 80 239 906
wzér 81 256 929
wzér 82 321 1222
wzér 83 367 1191
wzér 84 300 . 949
wzér 85 333 1094
wzér 86 309 1125
wzér 87 275 995
wzér 88 300 1029
wzér 89 245 1004
wzoér 90 365 1325
wzér 91 240 623
wzér 92 275 1632
wzér 93 325 1450
wzlr 94 280 870
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37 38
cd. tablicy 1
1 2 3
wzér 95 339 1620
wzor 96 350 1062
wzér 97 255 823
wzér 98 372 1234
wzér 99 270 985
wzér 100 291 1109
wzér 101 378 1229
wzér 102 388 1411
wzér 103 300 974
wzér 104 365 889
wzoér 105 290 714
wzor -106 323 1158
wzér 107 275 967
wzér 108 339 1450
wzor 109 ) 222 .T711
wzér 110 320 1069
wzér 111 340 1215
wzér 112 279 a87
wzér 113 350 1309

Poziom cholesteryny
we krwi %

(XII). Préba kontirolna 100
izo-C;7H3;CONHCH (CHjy) 9 62
izo-Cy7H3sCONHCH,CH = CH, 58
izo—Cl7H3500 — wzér 114 68
izo-Cy7H3;:CO — wzér 115 60
izo-Cy7H3CO — wzér 116 72
izo-Cy7H35CO — wzér 117 54
izo-Cy7H3;CO — wzér 118 71
izo-Cy7H3;CO — wzér 119 68
izo-Cy7H3CO — wzo6r 120 42
izo-Cy7H3;CO — wzér 121 55
izo-Cy7H3;CO — wzér 122 . 63
izo-Cy7H3CO — wzér 123 62
izo-Cy7H3;CO — wzér 124 _ 60
izo-Cy7H33CO — wzér 125 58
izo-C{7H33CO — wzér 126 44

Tablica 2

Dawka IDg,

Wzér zwigzku (myszy, dojelitowo)

wzér 127 > 50 g/kg
wzér 128 > 50 g/kg
wzér 20 > 50 g/kg
Ci7Hy4CO — wzér 29 > 50 g/kg
wzér 45 > 50 g/kg
i-C{7H3CO — wzér 29 > 50 g/kg
wzér 129 > 50 g/kg
wzér 130 > 50 g/kg
Tablica 3

Zawartoéé cholesteryny w osoczu

Nazwa lub wzér zwigzku w mg % po uplywle tygodni:

_dodawanego

2 4 6 8 10
Préba kontrolna — bez dodatku 250 | 663 | 890 | 1160 | 1760
B-sitosterol 260 438 8756 | 1063 | 1200
N,N-dwucykloheksylolinoloamid 260 120 62 62 656

wzér 131 250 130 65 60 52
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39 40
Obnizenie zawartoéci chole-
Nazwa lub wzér zwigzku Dawka dzienna
- steryny w osoczu krélikéw
dodawanego w mg/kg po 9 tygodniach w %
Préba kontrolna — bez dodatku 0 0
B-sitosterol 800 21,2
wzor 20 100 60,1
wzér 21 100 59,2
wzér 22 100 80,1
wzér 15 l% 61,5
: wzoér 16 1 58,3
Tablica 4 | ovc 25 100 59,4
wzér 26 100 54,56
wzor 27 100 60,6
wzér 28 100 67,3
Tablica 5
% C % H % N
Numer Odwad- Rozpu- | Czas Temperatura
preykiada R (kwas) R niacz szczal- | reakeji wrzenia
nik | (godz.) °C/mmHg teoret. znale- teoret zl.mle- teoret. znale-
ziony ziony ziony
II | olejowy CHj3 A a 8 203—214/0,05 | 80,98 | 81,22 | 11,24 | 11,46 ( 3,63 | 3,44
III | olejowy CHj3 B b 20 204—218/0,07 | 80,98 | 81,10 | 11,24 ( 11,42 | 3,63 | 3,43
IV | linolowy CHj3 A d 10 200—217/0,05 | 81,401 81,65 | 10,77 | 10,90 | 3,65 | 3,41
V | linolowy CH,3 D e 10 202—218/0,05 | 81,40 | 81,65 | 10,77 | 10,90 ( 3,65 | 3,42
VI | linolenowy CH,3 A a 10 204—213/0,05 | 81,83 | 82,00 10,30 | 10,62 | 3,47 | 3,32
VII | linolenowy CH;3 E e 10 206—214/0,05 | 81,83 | 82,13 | 10,30 | 10,54 3,67 | 3,45
VIII |izostearynowy |(CHj A f 12 206—217/0,05 | 80,56 | 80,70 | 11,70 | 11,75 | 3,61 | 3,58
IX |izostearynowy |CHj3 B b 20 202—218/0,06 | 80,56 | 80,70 | 11,70 | 11,97 | 3,61 | 3,46
X | oleju szafra- )
nowego CH; F e 8 205—2117/0,06
XI |oleju sojowego |CHj A e 8 204—216/0,05
XII | oleju sezamo- )
wego CH; A e 8 200—218/0,06
XIII | oleju rgczni- .
kowego CHj; A d 8 196—216/0,05
XIV |oleju kukury-
dzianego CH; B b 20 186—218/0,05
XV | oleju bawel-
nianego CHj3 A f 8 189—208/0,06
XVI | oleju oliwko-
wego CHj3 D a 8 183—207/0,05
XVII |oleju lnianego |CHj3 C a 10 187—212/0,05
XVIII | oleju rzepa-
kowego CHj3 A a 12 193—214/0,06
XIX | oleju z kielkéw K .
ryzowych CH; A a 8 193—218/0,05
XX | oleju chryzalis |CH, C a 8 188—212/0,06
XXI | oleju slonecz-
nikowego CH; A e 8 191—215/0,06
XXII | oleju z plastugi|CH;, D e 8 196—220/0,05
XXIII | oleju z zarlacz: [CHj A a, 10 186—209/0,06
XXIV |oleju wielo-
rybiego CH; E a, 10 184—220/0,05
XXV |oleju z glowo-
nogow CHj; A a 8 198—219/0,06
XXVI | oleju z sardy- ‘
nek CHj3 B b 20 201—218/0,06
XXVII | oleju z makreli |CH3 F a 8 200—217/0,05
XXVIII | oleju z ryb
wegorzowatych |C,Hj; A c 8 187—216/0,06
XXIX |oleju $ledzio-
wego CHj3 (o] d 10 186—215/0,05
XXX | oleju z zaureli |CHj A a 10 184—213/0,05
XXXI | oleju manha- - )
denowego CH;3 A a 10 182—222/0,08
XXXII |oleju z dorsza |CHj A e 8 192—218/0,05
XXXIII | oleju z watroby|CHj D f 12 182—217/0,06
XXXIV |oleju odpad-
kowego CHj3 A a 8 184—223/0,08
XXXV | oleju manuko- ' )
wego CH; A e 8 176—226/0,08
XXXVI | oleju szafrano-
wego " |C3Hy A e 10 199—204/0,02
XXXVII |oleju szafrano-
wego C;H, A e | 10 197—209/0,03
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Tablica 7
Cxas % C % H % N
Tempe- . Temperatura
Przyklad Kwas RCOOH R’ | ratura reakeji wrsenia -
nr i1 | ®od=- C, H nale- znale- znale-
reakeji ny) /mm Hg teoret. x teoret. teoret.
slony ziony ziony
LXXVI| izostearynowy (] 180 24 206—218/0,06 | 80,56 | 80,67 | 11,70 | 11,98 | 3,61 | 3,38
LXXVII| olejowy o [-180 24 2086—217/0,05 | 80,98 | 81,28 | 11,24 | 11,53 | 3,63 | 3,39
LXXVIII| linolenowy o 18Q 24 209—216/0,06 | 81,83 | 81,95 10,30 ( 10,54 | 3,67 | 3,38
LXXIX]| oleju szafranowego a 180 24 194—219%/0,07
LXXX| oleju sojowego a 200 20 197—221/0,05
LXXXI|oleju kukurydzianego| q 180 20 103—208/0,06
LXXXII| oleju bawelnianego X 180 24 197—215/0,05
LXXXIII| ol8)u. sezamowego o 180 36 198—206/0,04
LXXXIV| oleju: rgcznikowego o | 140 | 36 | 200—222/0,04
LXXXV| oleju: oliwkowego o | 180 | 24 | 188—211/0,06
LXXXVI| oleju’ rzépakowego o 180 24 206—216/0,05
LXXXVII| oleju stoneczniko- :
wego. - -, o 180 24 198—214/0,06
LXXXVIII| oleju lnianego o 180 24 188—215/0,05
LXXXIX| oleju z kietkéw
ryzowych o 180 24 181—213/0,07
XC| oleju z zarlacza x | 180 24 185—221/0,05
XCI| oleju wielorybiego (o] 180 26 175—225/0,04
XCII| oleju z makreli o 180 24 193—208/0,06
XCIII| oleju z zaureli o | 180 24 188—215/0,07
XCIV| oleju z glowonogéw o 200 18 186—214/0,08
XCV| oleju z dorsza o 200 18 188—222/0,08
XCVI/| oleju, §ledziowego o | 210 18 | 193—215/0,04
XCVII| oleju z sardynek o 180 20 196—220/0,08
XCVIII| oleju z plastugi o 180 24 194—221/0,05
XCIX| oleju menhadeno- -
wego o 180 24 190—218/0,06
C| oleju z watroby o 180 20 195—220/0,05
CI| oleju odpadkowego o 18Q 20 186—215/0,05
CII| oleju szafranowego | -+ | 180 | 20 | 202—210/0,04
XCIII| oleju szafranowego '§ 180 20 205—211/0,05
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Tablica 16
T . C% H% N %
emperatura
Przykiad Kwas R’ wrzenia
or ° H
C/mm Hg teoret. | znal. | teoret. | znal. |teoret. | znal.
CCCXCVIII | linolowy d-CHj; 201—209/0,04 81,40/ 81,66 | 10,77 10,95( 3,65 | 3,58
CCCXCIX | linolowy 1-CH4 200—209/0,04 81,40| 81,58 10,77| 10,84 3,65 | 3,63
CD | olejowy d-CH,3 205—209/0,04 80,98 | 81,04 11,24| 11,34 3,63 | 3,58
CDI | linolenowy d-CH,4 205—213/0,05 81,83 | 82,03| 10,30| 10,35| 3,67 | 3,47
CDII | izostearynowy d-CHj3 202—214/0,07 80,56 | 80,62| 11,70 | 11,97| 3,61 | 352
CDIII | izostearynowy 1-CHj; 201—21310,05 80,56 | 80,73| 11,70 11,89 3,61 | 3,48
CDIV |z oleju szafranowego d-CsyHj 199—213/0,03
CDV |z oleju sojowego 1-CH,4 193—215/0,04
CDVI |z oleju sezamowego d-CHj, 188—214/0,07
CDVII |z oleju rgcznikowego d-CHj; 194—211/0,07
CDVIII |z oleju rzepakowego 1-CH;3 190—210/0,06
CDIX |z oleju oliwkowego d-C,Hj 193—215/0,06
CDX |z oleju z kielkéw
ryzowych 1-CH, 185—210/0,06
CDXI |z oleju bawemlianego d-CHj3 195—214/0,05
CDXII |z oleju kukurydzianego | d-CHj, 191—218/0,05
CDXIII |z oleju arachidowego d-CHj3 193—217/0,06
CDXIV |z oleju oliwkowego d-CHj3 191—209/0,06
CDXV |z oleju chryzalis d-CHj3 198—215/0,04
CDXVTI | z oleju z zarlacza d-CHj 202—222/0,04
CDXVII |z oleju z glowonogdéw d-CHj 178—225/0,04
CDXVIIL | z oleju z sardynek d-CHj 194—222/0,06
CDXIX |z oleju z makreli 1-CH3 191—214/0,05
CDXX [z oleju wregowco-
watych 1-CHj3 197—211/0,05
CDXXI |z oleju $ledziowego d-CHj; 191—218/0,05
CDXXII |z oleju z zaureli d-CHj 184—219/0,05
CDXXIII |z oleju z dorsza 1-CHj4 185—214/0,05
CDXXIV |z oleju z pstraga 1-CH;,3 180—218/0,05
CDXXYV |z oleju z kielbia d-CH; 193—225/0,04
CDXXVI | z oleju menukowego d-CH; 189—215/0,05
CDXXVIL | z oleju menhadenowego | 1-CHj 193—225/0,05
CDXXVIII |z oleju z wegorza d-CH,3 195—219/0,05
CDXXIX |z oleju z plastugi 1-CHj 188—220/0,05
CDXXX |z oleju wielorybiego 1-CHj4 178—219/0,06
CDXXXI |z oleju watrobianego d-CHj3 192—2117/0,05
CDXXXII | z oleju odpadkowego d-CyHj 191—222/0,08
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Tablica 17
Amina % H % N %
Przykiad ° Temperatura )
Kwas wrzenia
nr WEOTEe
nr °Clmm Hg teoret. | znal. | teoret.| Enal. | teoret. | zmal.
CDXXXIII | linolowy 135 202—212/0,04 81,55 | 81,70 | 10.90| 11.07( 3.52 | 3.56
CDXXXIV | linolowy 136 203—216/0,05 81,55 81,65 10.90| 11.05( 352 | 3.64
CDXXXYV | linolowy 137 | 208—214/0,04 81,55 | 81,74 | 10.90¢ 11.08 | 352 | 3.72
CDXXXVI [ linolowy 138 189—216/0,05 81,69| 81,87 11.02| 11.48| 3.40 | 3.40
CDXXXVII | linolowy 139 220—223/0,08 74,69 | 74,77| 9.65| 9.71| 3.35 | 3.48
CDXXXVIII | linolowy 140 222—224/0,07 74,69 | 74,82| 9.65| 9.73]| 3.35 | 3.37
CDXXXIX | linolowy 141 220—226/0,08 74,69 | 7458| 9.65( 9.96| 3.35 | 3.49
CDXL | linolowy ‘142 225—240/0,08 69,01 69,90| 869| 8.79| 3.10 | 3.32
CDXLI | linolowy 143 225—234/0,2 67,52 | 67,66 | 8.72| 8.76| 3.03 | 3.27
CDXLII | linolowy 144 223—238/0,1 67,52 67,54| 8.72( 8.75| 3.03 | 3.08
CDXLIII | linolowy 145 224—236/0,1 67,52 | 67,68 8.72| 8.82| 3.03 | 3.19
CDXLIV | linolowy 146 218—237/0,09 68,06 68,09| 882 8.84| 293 | 3.05
CDXLYV | linolowy 147 210—224/0,04 81,55 | 81,58 | 10.80| 10.94| 3.52 | 3.58
CDXLVT | linolowy 148 217—220/0,08 74,69 | 74,73| 9.65| 9.83| 3.35 | 3.50
CDXLVII | linolowy 149 217—226/0,08 74,69 | 7463 9.65] 9.70| 3.35 | 3.25
CDXLVIII | linolowy 150 220—223/0,09 78,40 | 78,29 | 10.48 | 10.34| 3.39 | 3.38
CDXLIX | linolowy 151 209—223/0,09 78,40 | 78,38 | 10.48 | 10.33 | 3.39 | 3.29
CDL | linolowy 152 218—223/0,1 78,40 | 78,37 | 1048 10.37| 3.39 | 3.24
CDLI | oleinowy 153 212—222/0,08 81,29 81,31 | 1145 11.45| 3.39°| 3.54
CDLII | oleinowy 154 212—223/0,09 81,44 | 81,56 ( 11.55| 11.59| 3.28 | 3.56
CDLIII | oleinowy 143 224—231/0,09 67,24 | 67,34 9.05| 894| 3.01 | 3.29
CDLIV |izostearynowy 155 202—217/0,08 80,73 | 80,74 | 11.83 | 12.92| 3.49 | 3.52
CDLV | izostearynowy 156 208—231/0,1 81,33 | 81,42 12.11 | 12.22| 3.06 | 3.18
CDLVI | izostearynowy 141 221—228/0,09 74,02 | 74,23 | 10.43 | 10.56 | 3.32 | 341
CDLVII | izostearynowy 143 223—241/0,1 66,95 | 67,04| 9.44| 9.58| 3.00 | 3.20
CDLVIII (izostearynowy 152 220—224/0,05 77,64 | 77,64 11.34 | 11.45| 3.35 |- 3.25
CDLIX | izostearynowy 157 220—230/0,09 78,14 | 78,24 | 11.53 | 11.55| 3.14 | 3.09
CDLX | linolenowy 158 220—2317/0,08 79,61 | 79,73 | 10.18 | 10.34| 3.29 | 3.33
CDLXI | linolenowy 159 215—229/0,1 79,61 | 79,77 | 10.18| 10.32| 3.29 | 3.40
CDLXII | linolenowy 155 221—242/0,09 81,97 82,04 | 10.45| 10.65| 3.54 | 3.48 |
CDLXIII | linolenowy 140 217—238/0,2 75,09 75,19 9.14| 10.07| 3.36 | 3.37
CDLXIV. | z oleju lnianego 155 199—218/0,09
CDLXYV |z oleju lnianego 141 222—228/0,08
CDLXVI |z oleju szafranowego 155 204—209/0,06
CDLXVII |z oleju szafranowego 160 203—212/0,06
CDLXVIII |z oleju szafranowego 158 219—229/0,06
CDLXIX |z oleju szafranowego 146 220—224/0,1
CDLXX |z oleju sojowego 161 218—235/0,06
CDLXXI |z oleju slonecznikowego| 162 220—240/0,05
CDLXXII |z oleju rgcznikowego 142 217—227/0,06
CDLXXIII |z oleju rzepakowego 163 220—226/0,06
CDLXKXIV. |z oleju bawelnianego 164 222—229/0,05
CDLXXYV |z oleju oliwkowego 153 215—227/0,05
CDLXXVI |z oleju arachidowego 165 220—225/0,05
CDLXXVII | z oleju grochodrzewia 166 222—226/0,06
CDLXXVIII |z oleju chryzalis 167 231—240/0,05
CDLXXIX |z oleju z zarlacza 168 223—240/0,05
. CDXXX |z oleju z sardynek 163 217—231/0,05
CDXXXI |z oleju z makreli 143 220—225/0,06
CDXXXII |z oleju §ledziowego 135 195—220/0,06
CDXXXIII |z oleju zaureli 169 201—230/0,05
CDLXXXIV |z oleju z dorsza 170 200—225/0,04
CDLXXXYV |z oleju z kielbia 152 196—236/0,05
CDLXXXVI | z oleju menhadenowego| 151 181—241/0,06
CDLXXXVII |z oleju z plastugi 17 195—240/0,08
CDLXXXVIII | z oleju odpadkowego 163 204—235/0,05
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Tablica 18
Wb C% H % N %
) 4
Prayklad Kwas (czefc) czedel np
or aminy teoret. | znal. |teoret. | zmal. | teoret.| znal.
CDLXXXIX|linolowy 172 23°C 1.5111 7286 | 7293| 941 | 960| 654 | 6.49
CDXC |oleinowy 173 22°C 1.5124 7293 ( 73.06( 9.97 | 10.03 | 6.30 | 6.25
CDXCI|linolenowy 174 23°C 1.5100 7360 73.80| 9.15| 9.30| 6.36 | 6.24
CDXCII|linolenowy 175 23°C 1.5154 73.26 | 73.32| 9.56| 9.52| 6.33 | 6.24
CDXCIII|linolenowy 176 26°C . 1.5109 7286|7289 | 941| 948 | 6.54 | 6.37
CDXCIl1V|izostearynowy 177 27°C 1.5156 72.18 | 7224 10.25 | 10.40 | 648 | 6.34
CDXCV |izostearynowy 178 28°C 1.5152 72.18 | 72.20 | 10.25 | 10.36 | 6.48 | 6.34
CDXCVI1|z oleju szafranowego 176 22°C 1.5139
CDXCVI1|{z oleju sojowego 174 20°C 1.5131
CDXCVIII|z oleju sezamowego 175 22°C 1.5107
CDXCIX|z oleju rgcznikowego 172 22°C 15122
D|z oleju kukurydzianego 179 24°C 1.5123
DI|z oleju bawelnianego 176 23°C 1.5129
DII|z oleju oliwkowego 172 | 25°C. 1.5138
DIII|z oleju lnianego 176 28°C. 1.5119
DIV]|z oleju rzepakowego 176 14.5°C | 1.5139
DV|z oleju z kietkéw ryzowych| 172 | 18°C. 1.5123
DVI|z oleju chryzalis 172 | 23°C 1.5100
DVII|z oleju z plastugi 174 | 22°C 1.5122
DVIII1|z oleju z Zarlacza 1800 20°C 1.5148
DIX|z oleju wielorybiego 172 23°C 1.5134
DX|z oleju glowonogéw 176 28°C - 1.5120
DXI{z oleju z-sardynek 176 23°C/ 1.5221
DXII|z oleju z makreli 172 23°C 1.5145
DXIII|z oleju z wregowcowatych| 176 28°C 1.5235
DXIV|z olej §ledziowego 180 30°C- 1.5114
DXV|z oleju z zaureli B 173 | 30°C 1.5138
DXVI|z oleju menhadenowego 172 82°C” 1.5149
DXVIIiz oleju z 180 32°C 1.5130
DXVIIliz oleju z watroby 176 - | 25°C 1.5208
DXIX|z oleju menukowego 180 21.5°C | 1.5140
DXX|z oleju odpadkowego 174 20.5°C | 1.5133
Tablica 19
Budowa C % H% N %
Prsyklad aminy Temperatura
ur Kwas (oxgé¢) 0 WIZOrze ' topnienia :
181 teoret. | znal. |teoret. | znal. | teoret.| znal.
DXXI|linoclowy &+) [45—48°C 83.60| 83.76| 9.87| 10.08| 3.05 | 3.14
DXXII|linolowy 1(—) ° |45—48°C’ 83.60 | 83.69| 9.87| 10.04( 3.05 | 3.14
DXXIII|linolowy di(+) [45~—48°C 83.60 | 83.67| 987 10.00{ 3.05 | 3.13
DXXIV|oleinowy di{+) |[wbskowaty, pélstaly | 83.24| 83.35 ( 10.26 | 10.32 | 3.03 | 3.14
DXXV |izostearynowy di(+) |woskowaty, pélstaly | 82.88 | 83.04 | 10.65 | 10.44 | 3.02 | 3.18
DXXVI|izostearynowy da(+) woskowaty, pélstaly | 82.88 | 83.05( 10.65 | 10.89 | 3.02 | 3.08
. DXXVII|izostearynowy 1(—) woskowaty, pélstaly | 82.88 | 83.086 | 10.65| 10.67 | 3.02 | 3.08
DXXVIII|linolenowy di(t) |woskowaty, pélstaly | 83.97 ( 84.12| 947| 9.73| 3.08 | 3.22
DXXIX|z oleju: Inianego dl(+) |woskowaty, pélstaly ‘ . '
DXXX|z oleju szafranowego d(+) |woskowaty, pélstaly
DXXXI|z oleju szafranowego 1(—) woskowaty, pélstaly
DXXXII|(z oleju szafranowego di{+) |[woskowaty, pélistaly
DXXXIII|z oleju sojowego di(+) |woskowaty, péistaly
DXXXIV|z oleju slonecznikowego | dl(t) |woskowaty, péistaly
DXXXYV|z oleju rgcznikowego d(*) |woskowaty, pélstaly
DXXXVI|z oleju rzepakowego di(*+) |woskowaty, polstaly
DXXXVII|z oleju bawetnianego d(t) |woskowaty, pélstaty
DXXXVIII|z oleju oliwkowego di{+) |woskowaty, poistaly
DXXXIX|z oleju arachidowego di(+) |woskowaty, pélstaly
DXL|z oleju z grochodrzewia| di(+) -|woskowaty, pélstaly
DXLI|z oleju chryzalis dl(+) [woskowaty, potstaly
DXLII|z oleju zarlacza di(+) - |woskowaty, pélstaly
DXLIII(z oleju z sardynek di(+) [|woskowaty, pélstaty
DXLIV|z oleju z makreli di(+) .. |[woskewaty, pélstaly
DXLV|z oleju: §ledziowego d(t) |woskowaty, pélstaly
DIXLVI|z oleju z zaureli d(t) |woskowaty, pélstaly
DIXLVII|z oleju z dorsza di(t) |woskowaty, pélstaly
DXLVIII|z oleju z kielbia di(+) |woskowaty, pélstaly
DXLIX|z oleju menhadenowego| dl(+) [woskowaty, pélstaly
DL |z oleju z plastugi - dl(+) |woskowaty, pélstaly
DLI|z oleju odpadkowego di(+) |woskowaty, pélstaly
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Tablica 31
Temperatura Czas '
Pﬂthd Ester lub olej Czynnik reakcji reakeji Tet:::i::;"
°Cc (godz.)
CMLVIII ester metylowy kwaséw z oleju sojowego |kwas
. borowy 160 50 pélstaly
CMLIX | ester metylowy kwaséw
Z oleju racznikowego 160 50 pélstaly
CMLX | ester metylowy kwaséw .
z oleju bawelnianego 160 50 polstaly
CMLXI | ester metylowy kwaséw
: z oleju oliwkowego 160 50 pélstaly
CMLXII | ester metylowy kwaséw
z oleju arachidowego 140 50 pélstaly
CMLXIII | ester metylowy kwaséw
z oleju z zarlacza 180 66 pélstaly
CMLXIV | ester metylowy kwaséw
z oleju z sardynek 180 66 pélistaly
CMLXV | ester metylowy kwasow i
z oleju z makreli 180 56 péistaly
CMLXVI | ester metylowy kwaséw
z oleju $ledziowego 180 66 poélstaly
CMLXVII | ester metylowy kwaséw z oleju z dorsza 200 65 poistaty
CMLXVIII | ester metylowy kwaséw
z oleju z plastugi 140 80 pélstaly
CMLXIX | olej sojowy 140 60 poélstaly
CMLXX | olej stonecznikowy 140 60 poélstaly
CMLXXI | olej rgcznikowy 160 60 polstaty
CMLXXII | olej rzepakowy 160 60 pélstaly
CMLXXIII | olej bawelniany 180 60 pélistaly
CMLXXIV | olej oliwkowy 160 60 poOlstaly
CMLXXYV | olej arachidowy 160 60 poélstaly
CMLXXVI | olej z grochodrzewia 160 60 pOlistaly
CMLXXVII | olej chryzalis 160 60 pélstaly
CMLXXVIII olej z zarlacza 160 60 poélstaly
CMLXXIX | olej z sardynek 160 60 péistaly
CMLXXX olej z makreli 160 60 poéistaty
CMLXXXTI { olej sledziowy kwas
borowy 160 60 poéistaly
CMLXXXII | olej z zaureli 140 60 pélstaly
CMLXXXIII | olej z dorsza 140 60 poélstaly
CMLXXXIV | olej z kielbia 140 50 péistaly
CMLXXXV olej menhadenowy 140 50 péistaly
CMLXXXVI | olej z plastugi 140 40 pélstaly
CMLXXXVII | olej odpadkowy 140 50 poélstaly
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Tablica 34
Amiaa Roz: Czas c% H% N%
Proyklad Kwas ° Cuyn- pusz- | reakejl Bp
: ar wzorze | nik czalnik | (gods.)
nr teor. znal. teor. snal. teor, znal
MXXI|oleinowy 173 A a 8 23°C 15123 | 72.93| 73.16| 9.97| 10.13| 6.30 | 6.05
MXXII(linolenowy 174 B b 20 23°C 1.5100 | 73.60| 73.90| 9.15| 9.32| 6.36 | 6.12
MXXIII|linolowy 175 A e 10 22,5°C 1.5153 | 73.26( 73.52| 9.56| 9.72| 6.33 | 6.14
MXXIV|linolowy " 170 D . c 10 26°C 1.5109 | 72.86| 72.99| 9.41| 9.58| 6.54 | 6.37
MXXYV |izostearynowy 177 C a 14 28°C 15155 | 72.18| 72.32] 10.25| 10.50( 6.48 | 6.21
MXXVI|izostearynowy 178 E e 12 28°C 1.3152 | 72.18| 72.22| 10.25| 10.45| 6.48 | 6.11
MXXVII|z oleju
szafranowego| 1760 F f 12 | 23°C 1.5138
MXXVIII|z oleju
sojowego 174 A e 12 20°C - 1.5131
MXXIX|z oleju
sezamowego 176 A -] 12 19°C 15114
MXXX(z oleju
racznikowego| 178 C a 12 22°C 15122
MXXXI|z oleju
kukurydzia-
nego 179 A a 12 | 20°C 15133
Tablica 35
Amina
Pﬂ!y:hd Kwas z oleju o w::uo Czynnik Rozpuszcsalnik rf:k.:il Bp
MXXXII | bawelnianego 176 A a 12 23°C 1.5129
MXXXIII | oliwkowego 178 D a 8 25°C 1.5139
MXXXIV | Inianego 176 A d 12 28.5°C 1.5119
MXXXV | rzepakowego 176 A f 10 14.5°C 1.5139
MXXXVI | z kielkéw ryzowych 178 A a 10 18°C 1.5123
MXXXVII | chryzalis 178 D e 10 23°C 1.5100
MXXXVIII | z plastugi 174 C a 12 22°C 1.5123 .
MXXXIX | z zarlacza %80 E e 12 22°C 1.5144 ,
MXL | wielorybiego 172 A d 12 23°C  1.5134
MXLI | z glowonogbéw 176 B b 20 24,5°C 1.5127
MXLII | z sardynek 176 F e 12 23°C 15221
MXLIII | z makreli 172 B b 20 22.5°C 1.5147
MXLIV | z wregowcowatych 176 A d 14 26.5°C 1.5237
MXLV | §ledziowego 180 A a 10 30°C 1.5114
MXLVI z zaureli 176 C e 14 30°C 1.5138
MXLVII | menhadenowego 172 D a 12 32°C 1.5149
MXLVIII | z dorsza 180 E f 12 30.5°C 1.5139
MXLIX | z watroby 176 F e 12 24.5°C 1.5210
ML | menukowego 172 A a 12 21.5°C 1.5140
MLI | odpadkowego 174 A a 12 20.3°C 1.5133
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Tablica 40
C % H % N %
Pn::hd Amina o wsorze B Rozpuszezalnik
teor. znal. teor. znal. teor. znal.

MCXCVII NH,CH(CHj,3),; —Cg¢H; | eter 77.48| 77.29| 13.32| 13.09| 4.30| 4.35
MCXCVIII NH(CHy), —CgH; | eter 77.10( 76.83| 13.27| 13.08| 4.50| 4.48
MCXCIV NH,CH,CH=CH, —CgH; | eter 77.95| 77.77| 12.77]| 1257 4.33| 4.16

MCC NH(CH,CH=CHy), —CgHj; | czterowodoro-
furan 79.27| 78.94| 12.47| 12.09| 3.85| 3.67
MCCI 184 —CgH; | dioksan 7956 78.31| 12.90( 12.7a| 3.98| 3.79
MCCII 185 —CgH; | dioksan 79.09( 78.73( 13.01| 12.84| 3.69| 3.44
MCCIII 186 —CgH; | benzen 79.09| 79.41| 13.01| 12.76| 389| 3.87
MCCIV 187 —CgH; | ligroina 75.53| 75.04| 1241 12.26| 3.67| 365
MCCV. 188 —C¢H; | toluen 75.89 | 75.53| 12.48| 12.28| 3.54| 3.16
MCCVIL 189 —C¢H; | dioksan 82.70) 82.98| 10.41| 10.33| 322| 3.09
MCCVIL 186 —CH(CH,); | benzen 80.37| 80.17| 11.60| 11.49| 3%5| 3.48
MCCVIIL 190 —Cs dioksan/pirydyna | §0.90( 81.05| 11..88| 11.56| 8.37| 3.02
MCCIX 187 —CgH; | dioksan 80.15( 79.78| 11.49| 11.22| 3.980| 3.77
MCCX 191 —CgH; | ligroina 73.61| 72.30( 10.30| 10.08| 3.43| 3.40
MCCXI 192 —CgH; | aceton 7d.39| 76.59| 10.61| 1023 3.71| 3.69
MCCXII 193 —CgH; | benzen 65.75| 65.49( 9.13( 9.06| 3.19| 3.00

MCCXIIL 194 - —CgH; | czterowodorofu-
ran i dioksan | 70.25( 70.06| 9.36| 9.08 3.27| 306
MCCXIV 188 —Ce¢H; | czterowodorofu-

] ran i dioksan 77.07| 76.83( 11.13| 11.00( 3.60| 333
MCCXV 195 —CgH; | toluen 77)36 | 77.14( 11.24| 10.98( 3.47| 3.09
MCCXVI 196 —CH(CHj,), | eter 78.27| 78.00| 12.84| 12.73| 4.15| 4.07
MCCXVH 197 —CH(CHj,), | dioksan 78.56| 78.24( 12.90| 12.71| 3.98| 3.78

MCCXVIII 198 —CgH; | czterowodoro-
furan 74.73( 74.99| 12.26| 12.05| 3.98| 3.74
MCCXIX 199 —CgH; | benzen 78.84| 78.82| 1296 13.15| 38.83( 3.58
MCCXX 200 —CgH; | dioksan 80.37| 80.05| 11.60| 11.40| 3.75( 3.36
MCCXXI 201 —CgHs | chloroform 8288 83.09| 10.65( 10.33| 3.02| 3.20
MCCXXII 202 —CgH; | chloroform 80.47( 80.22| 12.83| 12.49| 3.13| 3.03
MCCXXIII 203 —CgH; | dioksan 8§0.56( 80.19| 11.70| 11.46| 3.61| 3839
MCCXXIV 204 —CgH; | chloroform 81,14| 81,04 11.35| 11.05| 3p41| 3.46
MCCXXV 205 —Cg¢H; | dioksan 77.07( 76.87| 11.13| 11.02| 3.60( 3.48
MCCXXVI 206 —Cg¢H; | chloroform 80.56 :80.34| 11.70| 11.44| 3.61| 3.49
MCCXXVIIL 207 —CgHs | eter 80.56 | 80.44| 11.70| 11.49| 3.61| 3.50
MCCXXVIIL 208 —CgH; | dioksan 77.36| 77.08| 11.24| 11.05| 8.47( 3.30

MCCXXIX 209 —CgH; | czterowodoro-
‘ furan 77.36| 77.00( 11.24) 11.04| J47| 3.59
MCCXXX 210 —Cg¢H; | toluen 76.22| 76.49| 12.55| 12.33| 3.42| 3.62
MCCXXXI NH,CyoHys —CgH; | benzen 80.11 79.87( 13.22| 13.04] 3.11| 3.00
MCCXXXII 211 —CgH; | eter 75.89| 75.59| 12.48| 12.06| 3.50| 3.62
MCCXXXIII 212 —CgHs | eter 70.25| 69.93| 9.36| 899%| 3.27| 3.49
MCCXXXIV 206 —C¢H; | toluen 80.56| 80.28( 11.70| 11.56| 3.61| 3.38

MCCXXXV 213 —CgH; | czterowodoro-
furan 77.07| 76.85( 11.13| 10.78| 3.60| 3.29
MCCXXXVI 214 —CgH; | benzen 73.61| 73.49| 10.30( 10.06| 3.43| 3.06
MCCXXXVII 215 —CgH; | dioksan 73.18| 72.94| 10.16| 10.00/ 3.55| a.50
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Tablica 41
- cra c% H% N%
: 'emperal
Prayklad Amina o wzorse wrzenia :
e °C/mm Hg teor. znal. | teor. snal. | teor. saal.
1 2 3 4 [ [ ] 7 8 [ ]
MCCXL NH,CH(CHj)3 190—205/0.03 | 77.48| 71.57| 1332 | 13.64| ‘4.30 | 425
MCCXLI NH,CyoHyg poélstaly 60.11 | 80.25 | 13.22 | 13.42| 3.11 | 3.08
MCCXLIIT NH,CH,—CH—CH, 192—199/0.04 | 77.95| 78.20| 12.77| 1289 | 4.33 | 4.07
MCCXLIII NH(CHj); 188—194/0.04 7210 77.25 | 13.27| 1342 450 | 4.46
MCCXLIV NH(CH;—CH=CH,), 192—203/0.02 79.27| 79.44 | 12.47| 1254 3.85 | "3898
MCCXLV 184 200—208/0.06 78.58 | 78.63 | 12.00 | 13.00| 3.98 | 3.89
. MCCXLVI anilina 200—204/0.06 78.84( 7895 | 12.96 | 13.04 | 5.83 | 389
-“MCCXLVII 185 202—207/0.05 79.09 | 79.20 | 13.01 | 1343 | 3.69 | 8.52
MCCXLVIII 189 215—222/0.05 80.47 | 80.60 | 12.83 | 1293 | 3.13 | 3.09
MCCXLIX o-toluidyna 202—208/0.05 79.09 | 7921 | 13.01| 13.01 | 3.69 | 3.59
* "MCCL m-toluidyna 204—210/0.05 79.09 | 79.20 | 13.01| 13.09| 360 | 3.59
MCCLI p-toluidyna 203—214/0.05 79.09 | 79.13| 13.01| 13.05| 3.69 | 3.07
"MCCLII o-aminofenol 200—205/0.04 75.53| 75.60 | 12.41| 3.67| 3.55
MCCLIII m-aminofenol 201—206/0.04 75.53 | 75.55 | 1241 1242 | 367 | 3.58
MCCLIV p-aminofenol 200—208/0.05 75.53| 75.54 | 12.41| 12.56 | 3.67 | 3.65
MCCLV 215 202—210/0.04 75.89 | 75.94 | 12.48| 12,55 | 3.54 | 3.54
MCCLVI 216 203—212/0.05 75.89 | 75.95 | 12.48 | 12.58°[ 354 | 3.45.
MCCLVII 188 202—209/0.05 75.89 | 76.04 | 12.48| 1284 | 354 | 349
MCCLVIII 210 200—21440.07 76.22 | 76.14 | 12.55| 12.63 | 3.42' | 3.40
- MCCLIX o-toluidyna 204—210/0.06 30.37| 80.42| 11.60| 1158 | 375 | 3.53
: MCCLX m-toluidyna 202—2180.05 80.37| 80.53[ 11.60| 11.69 | 375 | 8.73 |
MCCLXI p-toluidyna 202—207/0.05 80.37 | 80.38| 11.60| 11.78 | 3.75.| 3.55
MCCLXII 190 205—214/0.06 80.00 | 81.16| 11.88) 11.98{ 3.37 | 3.38
MCCLXIII o-aminofenol 210—215/0.06 80.15| 80.29| 1149 | 11,64 | 390 | 3.84
MCCLXIV p-minofenol 211—217/0.05 | 80.15| 80.37| 1149 11.58 | 3.90 | 3.88
MCCLXV o-chloroanilina 205—21440.07 73.19 | 73.18| 10.16 | 10.27 | 3.55 | 3.49
‘MCCLXVI m-chloroanilina 204—218/0.06 7318 | 73.07| 10.16 | 10.32 | 3.55 | 3.46
MCCLXVII p-chloroanilina 202—214/0.06 73.18 | 73.21| 10.16 | 10.54 | 355 | 3.39
'MCCLXVIII o-bromoanilina 204—208/0.06 65.75 | 65.85| 9.13| 9.29| 3.19 | 3.08 |-
" MCCLXIX p-fluoroanilina 199—204/0.04 76.39 | 76.48| 10.61 | 1088 | 3.71 | 3.52
.MCCLXX o-chlorotoluidyna 204—214/0.05 73.61 | 73.80| 10,30 1052 | 343 | 336 |
MCCLXXI 184 202—208/0.04 | 7025 70.45| 9.36| 9.62| 327 | 319 |
MCCLXXII 212 208—214/0.03 7025 70.40| 9.36| 948| 325 [ 3.0
MCCLXXIII p-chloroanilina 206—214/0.08 73.61 | 73.87| 10.30| 1045 | 3.43 | 3.38
MCCLXXIV 217 200—213/0.05 79.09 | 79.30 . 13.01 | 13.07 | 3.6 | 3.56
-MCCLXIXV 189 204—223/0.05 82.70 | 82.65| 10.41| 10.65 | 3.22 | 3.18
MCCLXXVI 215 203—208/0.05 | 77.07 | 77.14| 11.13]| 11.24 | 3.63 | 5.58
MCCLXXVII 216 201—209/0.05 77.07| 77.18| 11.13]| 11.28 | 3.00 | 3.432
- MCCLXXVIH 188 200—212/0.05 77.07| 77.35] 11.13| 11.26 | 3.640 | 3.49
MCCLXXIX 218 204—214/0.04 7736 | 77.41| 11.24| 11.65 | 347 3.46
MCCLXXX 219 200—220/0.08 36| 7748 11.24| 11.36 | 3.47 | 3.38
MCCLXXXI 210 199—208/0.08 77.36 | 77.45| 11.24 | 11.28 | 3.47 | 3.24
MCCLXXXIT 196 203—208/0.04 78.27| 78.50| 12.84| 1299 | 415 | 3.98
MCCLXXXIII 197 200—208/0.05 78.56 | 78.74 | 12.90 | 13.08 | 3.98 | %89
MCCLXXXIV 199 200—215/0.05 78.84( 78.82| 12.96| 13.08 | 3.83 | 3.45
MCCLXXXV 198 206—214/0.06 7473 | 74.92 | 12.26 | 1257 | 3.96 | 3.64
MCCLXXXVI 200 201—208/0.05 80.37 | 80.64| 11.60| 11.84 | 3.75 | 3.50
MCCLXXXVII 201 218—225/0.06 82.88 | 82.98| 10.65( 10.90 | 3.02 | 3.00
MCCLXXXVII 203 201—212/0.05 80.56 [ 80.75| 11.70 [ 11.02| 3.61 | 8.38
MCCLXXXIX 204 203—208/0.05 81.14| 81.24 11.35( 11.48 | 3.51 | 3.58
MCCXC 213 214—219/0.04 7.07| 77.26] 11.13| 11.25| 3.60 | 34T
MCCXCI 205 209—219/0.05 77.07| 77.26| 11.13| 11.34 | 3.60 | 3.45
MCCXCII 209 205—217/0.05 77.36| 77.49| 11.24| 11.26 | 3.47 | 3.38
MCCXCIII 218 205—214/0.04 77.36| 77.50 | 11.24 | 11.37| 3.47 | 3.37
MCCXCIV 208 203—218/0.05 77.36| 77.49| 11.24 | 11.48| 347 | 3.44
McCcXcv 219 208—218/0.05 77.64| 77.64| 11.34| 11.34| 3.35 | 3.27
MCCXCVI 206 200—215/0.05 80.56 | 80.74 | 11.70 | 11.80| 3.61 | 3.68
MCCXCVII 220 200—208/0.04 80.56 | 80.74| 11.70 | 11.86| 3.61 | 3.45
MCCXCVIII 207 200—205/0.04 80.56 | 80.58 | 11.70 | 11.904| 3.61 | 336
MCCXCIX 221 200—218/0.05 80.37| 80.39 | 11.60 | 11.63| 3.75 | 3.65
MCCC 222 201—208/0.02 80.73| 80.82| 11.80 | 11.94 | 349 | 3.15
MCCCI 223 203—207/0.04. | 80.73( 80.71| 11,80 | 12.05| 349 | 3.38
MCCCII 224 200—218/0.05° | 73.61 | 73.88 [ 10.30 | 10.56 | 3.43 | 3.34 ;
*MCCCIH 225 200—216/0.05 73.61| 73.74] 10.30 | 10.49 | 3.43 | 3.36
MCCCIV m-fluoroanilina 200—214/0.05 76.39 | 73.61 | 10.61 | 10.88 | 8.71 | 3.48
MCCCV 193 200—215/0.05 65.75]| 6586 | 9.13| 9.23| 3.19 | 3.47
MCCCVI 226 200—218/0.05 73.61( 73.75] 1030 | 1049 343 | 3.18
MCCCVIL 227 215—223/0.06 80.51 | 80.78| 12.31| 12.40 385 | 3.06
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Tablica 43
c . c% H % N %
zZas 'emp. Temperatura
Pﬂ]’“k_hd Amina reakcji | reakeji wrzenia
(gods) | (°C) °C/mm Hg teor. | znal teor. znal. | teor. | =nal.

MCCCLXXVIII NH,CH/CHjy/, 20 180 187—201/0.05 | 77.48( 77.68| 13.32| 13.09| 4.30| 4.18
MCCCLXXIX NH/CHjy/, . 50 200 190—200/0.06 | 77.10] 77.41| 13.27| 13.07| 4.50| 4.22
MCCCLXXX| NH;CH,CH=CH, 20 180 193—204/0.06 | 77.95( 78.26 12.77| 1251 4.33| 4.10
MCCCLXXXI| NH/CH,CH=CHy/y 50 200 198—208/0.05 | 79.27| 79.41| 12.47| 12.22| 3.85| 3.58
MCCCLXXXII 184 28 185 200—20%7/0.05 | 78.56| 78.78| 12.90| 12.77| 3.98| 3.64
MCCCLXXXIII 185 38 150 200—212/0.06 | 79.09| 79.15| 13.01| 12.89| 3.69| 3.43
MCCCLXXXIV o-toluidyna 27 160.| 205—212/0.07 | 77.09| 79.23| 13.01| 12,86} 3.69| 3.45
MCCCLXXXV m-toloidyna 25 160 202—209/0.07 | 79.09| 79.22| 13.01| 12.91( 3.69 3.42
MCCCLXXXVI p-toluidyna 25 160 200—210/0.05 | 79.09| 79.31| 13.01| 12.37| 3.69 3.53
MCCCLXXXVII 215 28 185 205—213/0.06 | 75.89| 76.02| 12.48| 12.40| 3.54| 3.28
MCCCLXXXVIII 216 30 185 203—214/0.05 | 75.89{ 76.04| 12.48| 12.28| 3.54 3.37
MCCCLXXXIX p-toluidyna 29 185 200—218/0.05 | 75.89| 76.00 | 12.48| 12.99| 3.54| 3.31
MCCCXC 210 29 185 203—209/0.04 | 76.22| 76.40| 12.55| 12.28| 3.42 3.10
MCCCXCI o-aminofenol 29 185 200—211/0.05 | 75.53| 75.75| 12.41| 12.06| -3.67 3.37
MCCCXCII p-aminofenol - 29 185 200—209/0.05 | 75.53| 75.80| 12.41| 12.38| 3.7 3.43
MCCCXCIII o-toluidyna 32 180 199—208/0.06 | 80.37| 80.46| 11.60| 11.41| 3.75 3.52
MCCCXCIV m-toluidyna 32 180 200—211/0.06 | 80.37| 80.54| 11.60| 11.43| 3.75 3.56
MCCCXCV p-toluidyna 32 180 200—213/0.06 | 80.37| 80.63| 11.60| 11.34| 3.75 3.79
MCCCXCVI o-aminofenol 3a 185 210—231/0.04 | 80.15( 80.43| 11.49| 1129| 3.90 347
MCCCXCVII p-aminofenol 30 185 | 208—222/0.04 | 80.15| 80.33| 11.49| 11.31| 3.90 3.95
MCCCXCVIU 215 30 185 200—208/0.05 | 77.07| 77.39| 11.13| 1150 3.60 3.62
MCCCXCIX 216 29 185 201—209/0.06 | 77.07| 77.25| 11.13| 11.00| 3.60| 3.43
MCD 188 33 185. | 202—211/0.08 | 77.07| 77.28| 11.13| 10.87| 3.60| 3.59
MCDI 218 33 185 | 201—209/0.05 | 77.36| 77.60| 11.24| 10.94| 3.47( 3.04
MCDIL 219 - 30 185 201—213/0.06 | 77.36| 77.54| 11.24| 10.62| 3.47 3.30
MCDII 210 42 185 203—214/0.07 | 77.36| 77.55| 11.24| 10.02| 3.47 3.29
MCDIV p-fluoroanilina 32 185 | 199—210/0.06 { 76.39| 76.61| 10.61| 10.41| 3.71| 3.56
MCDV p-chloroanilina 31 185 195—208/0.05 | 73.18| 73.30| 10.16{ 10.04| 3.55| 3.30
MCDVI 194 30 185 198—207/0.05 | 70.25| 70.52| 9.36| 8.98| -3.27( 3.04
MCDVII 212 30 185 201—211/0.07 | 70.25| 70.54| 9.36| 9.12| 3.27 3.03
MCDVIII| o-chlorotoluidyna 42 185 207—211/0.05 | 73.61| 73.89| 10.30| 10.08| 3.43| 3.15
MCDIX| p-chlorotoluidyna 38 185 200—214/0.04 | 73.61| 73.80| 10.30| 10.17| 3.43| 3.11
MQODX 190 40 180 203—213/0.04 | 80.90( 81.15| 11.88| 11.59| 3.37 3.16
MCDXI p-aminofenol 39 185 210—223/0.03 | 80.15| 80.46| 11.49( 11.10( 3.90| 3.65
MCDXII o-aminofenol 40 185 207—217/0.06 | 80.15| 80.35| 11.49| 11.31| 390 3.74
MCDXIII 196 60 185 200—210/0.05 | 78.27| 78.44| 12.84| 12.63| 4.15 4.07
MCDXIV 197 60 200 200—213/0.05 | 78.56| 78.72| 12.90| 12.74| 3.98| 3.82
MCDXV 199 60 200 199—209/0.05 | 78.84| 79.05( 12.96( 12.81| 3.83 3.1
MCDXVI 198 60 200 203—215/0.05 | 74.73| 74.93( 12.26| 12.05| 3.96| 3.85
MCDXVII 200 30 185 200—214/0.05 | 80.37| 80.67| 11.60| 11.40| 3.75| 3.63
MCDXVIII 203 32 185 201—207/0.04 | 80.56| 80.74| 11.70| 11.57| 3.61 3.61
MCDXIX 204 33 200 203—211/0.05 | 81.14| 81.48| 11.35| 11.25| 3.51 3.58
MCDXX 206 30 185 200—215/0.08 | 80.56| 80.99| 11.70| 11.53| 3.61 3.49
- MODXXI 207 25 200 207—223/0.1 80.56| 80.81| 11,70 11.46| 3.61 3.44
MODXXII 205 25 185 205—213/0.08 | 77.07| 77.24| 11.13| 11.02| 3.60| 3.43
MCDXXIII 213 25 185 206—223/0.07 | 77.07| 77.27| 11.13| 10.96| 3.60| 3.25
MCDXXIV 209 28 190 203—222/0.05 | 77.36| 77.52| 11.24| 11.01| 3.47 3.39
MCDXXV 208 28 190 207—219/0.07 | 77.36| 77.68| 11.24| 11.04] 3.47 3.28
MCDXXVI NH,Cy5Hjs 33 190 80.11| 80.41( 13.22| 13.10( 3.11| 3.06
MCDXXVII 227 30 185 218—228/0.06 | 80.51| 80.78| 12.31| 12.00| 3.35| 3.17
MCDXXVIII 189 60 200 210—221/0.04 | 80.47| 80.63| 12.83| 13.18| 3.13| 3.02
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121 123
Tablica 46
C% H% N%
Preyklad - Eatali- R::"_ Czas T"‘"";:‘"‘ :
ar was sator | P Inik reakeji .:m H
czaln /mm Hg teor. znal. | teor. snal. | teor. znal.
MDVI | oleinowy A a 8 204—210/0.06 | 80.83| 80.77( 12.44| 12.39| 3.14| 3.09
MDVII | oleinowy A c 8 206—210/0.06 | 80.83| 80.69| 12.44| 13.33| 3.14| 3.08
MDVIII | oleinowy C a 8 200—209/0.06 | 80.83| 80.45| 12.44| 12.31]) 3.14| 3.15
MDIX | linolowy A a 8 203—207/0.05 | 81.20] 81.56| 12.04( 12.01| 3.16] 3.33
MDX | linolowy B b 20 202—207/0.05 | 81.20| 81.45| 12.04| 11.87| 3.16| 3.45
MDXI | linolowy C a 8 203—207/0.06 | 81.20] 81.09| 12.04| 11.95| 3.16] 3.09
MDKXII | linolowy D a 10 204—209/0.06 | 81.20( 81.04| 12.04| 11.98| 3.16| 3.08
MDXIII | linolowy A a a 204—209/0.06 | 81.20| 81.29| 12.04| 11.88( 3.16| 3.43
MDXIV | linolowy A d 10 200—210/0.06 | 81.20| 81.09| 12.04| 11.69| 3.16] 3.19
MDXYV | linolenowy A c 8 206—209/0.06 | 81.57| 81.69| 11.64| 11.45| 3.17| 3.09
MDXVI | linolenowy A c 8 204—210/0.07 | 81.57| 81.50| 11.64| 11.39| 3.17| 3.00
MDXVI | linolenowy B b 20 203—207/0.06 | 81.57| 81.47| 11.64| 1158 3.17| 3.15
MDXVIII | z oleju szafrano-
wego A d 10 195—207/0.06 —_ — — —_ —_ —_
MDXIX | z oleju bawelnia- '
nego D f 10 198—210/0.06 _— —_ - — — —
MDXX | z oleju sezamo-~
wego A b 13 196—209/0.06 —_ - — — —_ —
MDXIXI | z oleju rgczniko-
wego B c § 191—211/0.05 — — — —_ — —
MDXXII | z oleju z glowo-
nogow C a 12 195—214/0.06 —_ —_— —_ — — —_
MDXXIII | z oleju z makreli C e 12 192—213/0.05 — — —_ — — —
MDXXIV | z oleju z plastugi E e 10 195—209/0.06 — — — —_ — —_
MDXXYV | z oleju z wrego-
wcowatych A a 8 190—214/0.06 — —_ - — — —_
MDXXVI | z oleju $ledzio- ‘
wego C d 8 | 192—215/0.06 —_ — - — — —
MDXXVII | z oleju z dorsza B b 18 188—216/0.05 — — - — — —
MDXXVIII | z oleju z sardynek | B b 18 189—209/0.04 — — - — — —
MDXKXIX | z oleju z zarlacza A b 15 187—216/0.08 —_ — - —_ —_ —
MDXXX | z oleju wielory-
biego F a 20 189—217/0.06 — — —_ — - —_
Tablica 47
T tur C% H % N %
'emperatura
Pﬂ::hd Kwas wrzenia
°C/mm Hg teor. znal. | teor. znal. | teor. snal.
MDXXXIV oleinowy 200—209/0.06 80.83| 80.75| 12.44| 12.34| 3.14| 3.18
MDXXXV linolenowy 206—209/0.06 81.57| 81.67| 11.64( 11.48| 3.17| 3.07
MDXXXVI z oleju szafranowego 195—206/0.06 —_— — — — — —
MDXXXVII z oleju bawelnianego 198—218/0.06 — —_ —_— — — —
MDXXXVIII z oleju sezamowego 186—207/0.06 —_— —_ — —_ — —_
MDXXXIX z oleju rgcznikowego 191—214/0.05 — — — —_ — —
MDXL z oleju z glowonogéw 198—214/0.06 — — — —_ —_ —
MDXLI z oleju z makreli 182—215/0.05 —_ — — —_— — —_
MDXLII z oleju z plastugi 193—208/0.06 — — —_ — — —
MDXLIII z oleju z wregowcowatych 196—214/0.06 - — — —_ —_ -
MDXLIV z oleju $ledziowego 192—218/0.06 — — —_ — - -
MDXLV z oleju z dorsza 188—215/0.05 — — — — — —_
MDXLVI z oleju z sardynek 189—208/0.04 — — —_ — — —
MDXLVII z oleju z Zarlacza 187—215/0.06 — — —_— — —_ —_
MDXLVIHI z oleju wielorybiego 188—219/0.068 — —_ —_— —_— — —
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Tablica 49
Amid ap C % H % N %
0 wZorze teoret. | znal. | teoret. | znal. | teorct. | znal.
65 23°C  1.5120 7286 72.90| 9.41| 9.27| 654 | 6.44
66 22°C 1.5118 7286 | 72.95( 9.411 -9.22| 6.54 | 6.43
73 32°C 1.5123 7293 ( 73.12| 9.97(1007| 6.30 | 6,19
74 33°C  1.5122 72.93| 73.10| 9.97| 10.05| 6.30 | 6.15
89 32°C  1.5012 73.60 | 73.82| 9.15| 9.28| 6.36 | 6.18
90 30°C 15020 |73.60]|173.76| 9.15| 9.22] 9.36 | 6.22
38 27°C  1.5163 72.18 | 72.00 | 10.25 | 10.09 | 6.48 | 6.52
99 24°C  1.5140 .
100 20°C 15142
108 21°C  1.5222
109 23°C  1.5220
Tablica 50
C % H % ’ N %
. Temperatura -
‘Wzér nr wrzenia
°C/mm Hg teoret. | znal. | teoret. zgll, teoret. | =mal.
67 214—223/0.04 78.40 ( 78.49 | 10.48 | 10.66 | 3.39 | 3.33
68 214—224/0.04 78.40 | 78.53 | 10.48 | 10.68 | 3.39 | 3.20
75 210—221/0.03 78.02 | 78.20 | 10.91 | 11.05| 3.37 | 3.27
76 213—223/0.03 78.02 | 78.21 | 10.91 | 11.16 | 3.37 | 3.22
M . 213—225/0.03 78.02 | 78.19 10.91 | 11.09 | 3.37 | 3.30
"84 218—228/0.04 77.64 | 7777 1134 | 11.50| 3.35 | 3.50
85 216—228/0.03 77.64| 77.80 | 11.34( 11.48| 3.35 | 3.52
94 217—225/0.05 79.61 | 79.42 | 10.18 | 10.12| 3.29 | 3.40
95 . 217—227/0.05 79.61 | 79.53 | 10.18 [ 10.20 | 3.29 | 3.38
102 208—227/0.04
113 210—227/0.03
d—Cy7H33CO — wzér 29 pélstaly 83.24 | 83.33 | 10.26 | 10.45| 3.03 | 3.31
1—C;7H33,CO — wzér 29 pélstaly 83.24 | 83.40 | 10.26 | 10.39 | 3.03 | 2.94
d—C,7H3CO — wzér 29 poélstaty 83.97| 84.01 | 9.47| 9.67| 3.06 | 3.00
1—Cy7HsCO — wz6r 29 poélstaly 8397 84.13| 947 9.53| 3.06 | 2.99
d—Cy7H9CO — wzér 29 pélstaly 83.97| 84.22 | 9.47| 9.57| 3.06 | 3.21
d — olej z sardynek — : ) .
. CO — wzbr 29 pOistaly
1 — olej z sardynek —
CO — wzér 29 péistaly
70 222—236/0.08 67.24| 67.40| 9.05| 897| 3.01 | 2.78
n 219—223/0.03 67.24| 67.38| 9.05| 9.15| 3.01 | 2.84
81 215—230/0.05 74.02 | 74.20 | 10.43 | 10.65|-3.32 | 3.19
80 214—232/0.05 74.02 ( 7421 | 10.43 | 10.67| 3.32 | 3.30
88 205—217/0.05 75.09 | 7524 | 9.14| 9.33| 3.36 | 3.29
87 209—219/0.04 75.09| 7530 | 9.14| 9.30| 3.36 | 3.28
97 215—224/0.03
98 213—225/0.03
106 190—232/0.04
105 192—228/0.03 -
56 200—218/0.05 81,29 | 81.43 | 11.45| 11.55| 3.39 | 3.22
1) 200—215/0.05 81.29 | 81.50| 11.45( 11.62| 3.39 | 3.21
228 198—215/0.06 80.73 | 80.91 | 11.83 | 12.02 | 3.49 | 3.42
57 196—214/0.06 80.73 | 80.88 | 11.83 | 12.07 | 3.49 | 3.39
58 210—221/0.04 81.97 | 82.14 | 10.45 | 10.62 | 3.54 | 3.47
59 209—218/0.04 81.97 | 82.13 | 10.45| 10.55| 3.54 | 3.39
60 200—212/0.03
61 200—2140.03
olej §ledziowy —
wzbr 229 194—227/0.04
olej $ledziowy —
wzér 230 190—226/0.04
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