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Sposéb wytwarzania N-metylopochodnych alkanolo-
i fenotiazynyloalkilo-piperazyny
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarza-
nia N-metylopochodnych alkanolo- i fenotiazyny-
loalkilo-piperazyny o wzorze ogélnym 1, w ktérym
A oznacza alifatyczny nasycony dwuwarto$ciowy
rodnik weglowodorowy o lancuchu zawierajacym
2—4 atom6w wegla, R ozmacza atom wodoru, grupe
hydroksylowa, fenotiazyne lub fenotiazyne pod-
stawiong w polozeniu 3 atomem chlorowca albo
grupg alkilowa albo chlorowcoalkilows.

Zwiazki te otrzymywano dotychczas stosujac
jako produkt wyjSciowy metylopiperazyne, ktéra
poddawano reakcji z odpowiednig chlorhydryna,
dwuchlorowco-podstawionymi alkilami lub chlo-
rowcoalkilo-fenotiazyng i jej pochodnymi podsta-
wionymi w polozeniu 3. Opisane dotychczas me-
tody otrzymywania metylopiperazyny sa mato
dogodne i ucigzliwe ze wzgledu na konieczno$é
prowadzenia metylowania w atmosferze wodoru
(Bull. Soc. Chim. Belge 59, 233 (1950) lub tez pro-
wadzenia syntezy poprzez zwigzek poSredni
karboetoksypiperazyne, wydzielany jako polacze-
nie addycyjne z dwusiarczkiem wegla (J. Am.
Chem. Soc., 66, 264 (1944).

Sposobem wedlug wynalazku N-metylopochodne
alkanolo- i fenotiazynyloalkilopiperazyny otrzy-
muje sie w prosty spos6éb i z pominieciem syntezy
metylopiperazyny przez wprowadzenie grupy me-
tylowej do alkilo-, alkanolo-, fenotiazynyloalkilo-
i do podstawionych w polozeniu 3 fenotiazyny-
loalkilo-piperazyn dziataniem formaldehydu i
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kwasu mréwkowego jak przedstawiono na sche-
macie 1. Z mieszaniny reakcyjnej zwigzki te
mozna otrzymaé przez neutralizacje roztworu i
ekstrakcje produktéw rozpuszczalnikami orga-
nicznymi takimi jak benzen, toluen, etery, chlorek
etylenu itp.

Przyktad I. Do kolby tréjszyjnej zaopatrzo-
nej w mieszadto i chlodnice zwrotng wprowadza
sie 35 g N-/3-hydroksypropylo/-piperazyny, 38 g
90% kwasu mroéwkowego i 20 g 36% formaliny.
Mieszanine ogrzewa si€ ma }azni olejowej w tempe-
raturze 125—135°C w ciggu 12 godzin. Po ochlo-
dzeniu roztwoér alkalizuje sie i ekstrahuje trzy-
krotnie benzenem. Polgczone ekstrakty benzeno-
we suszy sie bezwodnym K,CO;, filtruje od K,CO;
i oddestylowuje rozpuszczalnik. Pozostaly gesty
olej destyluje sie pod zmniejszonym ci$nieniem,
otrzymujgc 30 g N-metylo-N-/3-hydroksypropylo/-
piperazyny w postaci bezbarwnego oleju o tem-
peraturze wrzenia 120—124°C/14 mm Hg.

Przyktlad II. Do kolby tréjszyjnej zaopatrzo-
nej w mieszadlo, chtodnice zwrotng i wkraplacz
wprowadza sie 33,7 g 3-chloro-10-/-piperazynylo-
propylo/-fenotiazyny, 1,1 g 90% kwasu mréwkowego
i 95 g 36% formaldehydu. Mieszanine ogrzewa sig
w temperaturze 125—135°C w ciagu 12 godzin. Po
ochtodzeniu roztwoér alkalizuje sie i ekstrahuje
trzykrotnie benzenem. Poljczone ekstrakty suszy
sie bezwodnym K,CO;, filtruje i oddestylowuje roz-
puszczalnik. Pozostaly gesty olej destyluje sie pod
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zmniejszonym ciénieniem, otrzymujac 30 g[3-chlo-
ro-10-/3’-/4"-metylo-1" -piperazynylo/-propylo] -fe-
notiazyny w postaci gestego oleju o temperaturze
wrzenia 240°—244°C/1 mm Hg.
Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania N-metylopochodnych alka-
nolo- 1 fenotiazynyloalkilo-piperazyny o wzorze
1, w ktérym A oznacza alifatyczny nasycony dwu-
warto$ciowy rodnik weglowodorowy o tancuchu
zawierajgcym 2—4 atomoéw wegla, a R oznacza
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atom wodoru, grupe hydroksylowa, fenotiazyne
lub fenotiazyne podstawiong w polozeniu 3 ato-
mem chlorowca albo grupa alkilowa albo chlo-
rowcoalkilowg, znamienny tym, ze grupe metylo-
wa wprowadza sie do alkilo-, alkanolo-, fenotia-
zynyloalkilo- i do podstawionych w potozeniu 3
fenotiazynyloalkilo-piperazyn dzialaniem formal-
dehydu i kwasu mréwkowego, po czym z mie-
szaniny reakcyjnej wydziela sie produkt przez
ekstrakcje rozpuszezalnikami organicznymi.

. CH,0
R-A-N N-H ———R-A-N N -CH,
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