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Kwas 2,4,6-tr6jjodo-3-butyryloamino-a-etylocy-
namonowy jest znanym $§rodkiem cieniujgcym sto-
sowanym w rentgenodiagnostyce, jednakze sposéb
jego wytwarzania nie by! dotychczas publikowany.
Jedyna wzmianka w literaturze [Mien Chao i Ping
Cheng Hu, Acta Chim. Sin. 23, 361 (1957)] podaje,
ze zwigzek ten otrzymano przez dziatanie bezwod-
nika kwasu maslowego na kwas 2,4,6-tr6jjodo-3-
-amino-a-etylocynamonowy. Kwas 2,4,6-tr6jjodo-
-3-amino-a-etylocynamonowy jest stosunkowo lat-
wo dostepny wedlug metody opisanej przez Kotule
i Rybakow [Acta Polon. Pharm. 16, 417 (1959)].

Bezwodnik kwasu maslowego mozna otrzymaé
réznymi sposobami np. przez reakcje kwasu ma-
slowego z jego chlorkiem [Linnemann, Ann. 161,
179 (1872)]. Jednakze wytwarzanie bezwodnika kwa-
su mastowego jest. ucigzliwe z punktu widzenia
technicznego. Okazalo sie ponadto, ze reakcja bez-
wodnika kwasu mastowego z kwasem 24,6-tréj-
jodo-3-amino-a-etylocynamonowym przeprowadza-
na w ré6znych warunkach nie daje wysokich wy-
dajno$ci. Wobec czego sposdéb wspomniany przez
Mien Chao i wspoélpracownikéw 1 c. nie stanowi
podstawy do technicznego wytwarzania kwasu
2,4,6-tr6jjodo- 3- butyryloamino- a -etylocynamono-
wego.

Przeprowadzono préby otrzymywania tego
zwigzku cieniujgcego dzialaniem nie bezwodnika
lecz chlorku kwasu maslowego na kwas 2,4,6-tréj-
jodo-3-amino-a-etylocynamonowy. Uzyskano na
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0go6l lepszg wydajno$é przy zachowaniu bezwzgled-
nej bezwodnos$ci Srodowiska reakcji i przy zasto-
sowaniu §wiezo otrzymanego i przedestylowanego
chlorku kwasu mastowego. Jednakze i ten sposéb
postepowania nie nadaje sie do skali produkcyjnej
z uwagi na przykre wilaSciwos$ci chlorku kwasu
mastowego. Posiada on draznigcy nieprzyjemny za-
pach, rozklada sie pod wplywem wilgoci, alkoholu
itp. Jako produkt rozkladu wydziela sie chlorowo-
dér, co moze stanowi¢ powazne Zroédlo korozji apa-
ratury produkcyjnej.

Wynalazek eliminuje te niedogodnosci i umozli-
wia wytwarzanie kwasu 2,4,6-tréjjodo-3-butyrylo-
amino-a-etylocynamonowego w skali przemysto-
wej.

Wedlug wynalazku przeprowadza si¢ znang re-
akcje miedzy kwasem mastowym a chlorkiem tio--
nylu w bezwodnym rozpuszczalniku organicznym
nie biorgcym udzialu w reakcji, do czego w szcze-
g6lnosci nadaje sie chlorobenzen. Z chwilg ukon-
¢zenia tej reakcji majgcej na celu przeprowadze-
nie kwasu maslowego w chlorek, chlorku tego nie
wydziela sie, lecz natychmiast do mieszaniny reak-
cyjnej dodaje kwas 2,4,6-tr6jjodo-2-amino-a-etylo-
cynamonowy zawieszony w tym samym bezwod--
nym rozpuszczalniku.

Nastepnie ogrzewa sie dalej w celu przeprowa-
dzenia reakcji miedzy chlorkiem kwasu mastowe-
go, a wprowadzonym kwasem 2,4,6-tréjjodo-3-ami-
no-a-etylocynamonowym. Po odpedzeniu rozpusz-
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czalnika pozostalo$é alkalizuje sie, odpedza resztki
rozpuszczalnika, a nastepnie po zakwaszeniu wy-
dziela kwas 2,4,6-tr6jjodo-3-butyryloamino-a-ety-
locynamonowy.

Przyktad. 5 kg kwasu maslowego w 95 li-
trach chlorobenzenu ogrzewano do wrzenia w apa-
racie zaopatrzonym w plaszcz grzejno-chlodzgcy,
mieszadlo, chlodnice. zwrotng, wkraplacz, termo-
metr i spust dolny, nastepnie wkroplono roztwoér
6,76 kg chlorku tionylu w 9 litrach chlorobenzenu.
Po ogrzewaniu w ciggu okolo 3 godzin dodano 21,55
kg kwasu 2,4,6-tr6jjodo-3-amino-a-etylocynamono-
Wego w 35 litrach chlorobenzenu i ogrzewano w
ciggu okoto 6 godzin.

Po oddestylowaniu chlorobenzenu pozostalosé
alkalizowano, usunieto resztki chlorobenzenu, a na-
stepnie wytracono kwasem mineralnym kwas 2,4,6-
-trojjodo- 3 -butyryloamino- a etylocynamonowy w
ilosci okoto 21,78 kg, co odpowiada okolo 909, wy-
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dajnosci w przeliczeniu na kwas 2,4,6-tr6jjodo-3-
-amino-a-etylocynamonowy.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania kwasu 2,4,6-tr6jjodo-3-bu-
tyryloamino-a-etylocynamonowego, znamienny tym,
ze kwas maslowy przeprowadza sie w znany spo-
s6b w chlorek kwasowy dzialaniem chlorku tiony-
lu, przy czym stosuje sie jako $Srodowisko reakcji
bezwodny rozpuszczalnik organiczny nie biorgcy
udzialu w reakcji, zwlaszcza chlorobenzen, po
utworzeniu chlorku kwasowego do mieszaniny re-
akcyjnej wprowadza sie kwas 2,4,6-tr6jjodo-3-ami-
no-a-etylocynamonowy zawieszony w tym samym
rozpuszczalniku i ogrzewa dalej w celu przepro-
wadzenia reakeji miedzy utworzonym chlorkiem
kwasu maslowego, a wymienionym kwasem, po
czym po usunigciu rozpuszczalnika wyodrebnia
kwas 2,4,6-tr6jjodo-3-butyryloamino-a-etylocyna-
monowy.
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