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Sposób wytwarzania soli aminowych 3-jodo-4-hydroksy-5-
-nitrobenzonitrylu

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarza¬
nia soli aminowych 3-jodo-4-hydroksy-5-nitro-
benzonitrylu o właściwościach nietoksycznych, na¬
dających się do zwalczania zakażeń robaczycą u
zwierząt domowych. 5

Stwierdzono, że takimi nietoksycznymi solami
o dużej rozpuszczalności w wodzie, odpowiednimi
do stosowania pozajelitowo, a zwłaszcza podskór¬
nie lub domięśniowo, są nieznane dotychczas sole
3-jodo-4-hydroksy-5-nitrobenzonitrylu z 2-dwu- io
metyloaminoetanolem, glukozaminą, glukaminą
i podstawionymi przy azocie pochodnymi gluka-
miny o wzorze RiR2N • CH2(CHOH)4CH2OH, w któ¬
rym Rj i R2 są takie same lub różne i każdy z
tych symboli oznacza atom wodoru lub grupę al- 15
kilową o, 1—4 atomach węgla lub grupę 2-hydro-
ksy-etylową albo 2-hydroksypropylową.

Do pozajelitowego podawania szczególnie nada¬
ją się sole N-n-propyloglukaminy, N-etylogluka-
miny, a zwłaszcza N-metyloglukaminy, przy 20
czym ta ostatnia jest szczególnie odpowiednia z
uwagi na to, że jej bardzo dobra rozpuszczalność
w wodzie umożliwia łatwe sporządzanie roztwo¬
rów do podawania, zawierających około 70% soli
w stosunku wagowym, co odpowiada 42% w prze- 25
liczeniu na nitrobenzonitryl.

Według wynalazku wspomniane nowe sole
aminowe 3-jodo-4-hydroksy-5-nitrobenzonitrylu
o dobrej rozpuszczalności w wodzie wytwarza się
przez poddawanie nitrobenzonitrylu reakcji z 2- 30

-dwuetyloaminoetanolem, glukozaminą, glukaminą
lub postawioną przy azocie glukaminą o wzorze
R1R2NCH2—(CHOH)4CH2OH, w którym Rx i R2
mają wyżej podane znaczenie.

W tym celu rozpuszcza się 3-jodo-4-hydroksy-5-
-nitrobenzonitryl w stężonym roztworze wodnym
aminy i odparowuje wodę, wyodrębniając sól lub
3-jodo-4-hydroksy-5-nitrobenzonitryl i aminę roz¬
puszcza się w odpowiednim rozpuszczalniku,
zwłaszcza niższym alkoholu alifatycznym, na przy¬
kład metanolu czy ćtanolu, ewentualnie miesza
roztwory pochodnej benzonitrylu i aminy w od¬
powiednim rozpuszczalniku, na przykład niższym
alkoholu alifatycznym, acetonie, chloroformie, oc¬
tanie etylu lub dwuchlorku metylenu. Sól wyod¬
rębnia się odparowanie rozpuszczalnika lub
przez odsączenie, ewentualnie przez ochłodzenie
i dodanie cieczy, która jest złym rozpuszczalni¬
kiem danej soli, na przykład octanu etylu. Jesz¬
cze inny sposób wytwarzania soli polega na pod¬
wójnej wymianie rozpuszczalnej soli 3-jodo-4-hy-
droksy-5-nitrobenzonitrylu, na przykład soli so¬
dowej, z odpowiednią solą aminy, jak chlorowo¬
dorek, bromowodorek czy sól aminy z kwasem
siarkowym.

Reakcję prowadzi się przez dodawanie roztworu
soli aminy w rozpuszczalniku, zwłaszcza w alko¬
holu, na przykład etanolu, do gorącego roztworu
rozpuszczalnej soli 3-jodo-4-hydroksy-5-nitroben-
zonitrylu, na przykład soli sodowej, w tym sa-
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mym rozpuszczalniku. W razie potrzeby miesza¬
ninę ogrzewa się pod chłodnicą zwrotną w celu
doprowadzenia reakcji do końca. Pożądaną sól
aminy oddziela się wówczas przez odsączenie nie¬
rozpuszczalnej soli nieorganicznej, na przykład
chlorku sodowego i następnie przesącz odparowuje
się do sucha.

Niżej podane przykłady wyjaśniają bliżej spo¬
sób wytwarzania nowych soli 3-jodo-4-hydroksy-
-5-nitrobenzonitrylu.
Przykład' I. 27 g N-metyloglukaminy w

50 ml etanolu dodaje się do 39,5 g 3-jodo-4-hydro-
ksy-5-nitrobenzonitrylu w 150 ml etanolu i ogrze-

* i wfi mieszaninę na łaźni parowej w ciągu 15 mi¬
nut, po czym odsącza się i po odparowaniu prze¬
sączu do sucha otrzymuje się sól N-metylogluka-
minową 3-jodo-4-hydroksy-5-nitrobenzonitrylu.

Postępując w podobny sposób otrzymuje się
sól N-n-propyloglukaminową, N-n-butyloglukami-
nową i N-etyloglukaminową 3-jodo-4-hydroksy-
-5-nitrobenzonitrylu.
Przykład II. 19,8 g 3-jodo-4-hydroksy-5-ni-

trobenzonitrylu i 13,5 g N-metyloglukaminy roz¬
puszcza się w 150 ml gorącego metanolu i prze¬
sącza. Do przesączu dodaje się 100 ml octanu
etylu i chłodzi mieszaninę w kąpieli lodowej w
ciągu 2 godzin, po czym odsącza się, otrzymując
sól N-metyloglukaminową 3-jodo-4-hydroksy-5-ni-
trobenzonitrylu w postaci żółtych kryształów o
temperaturze topnienia 85—90°C.

Przykład III. Roztwór 6,0 g 2-dwuetylo-
aminoetanolu w 15 ml etanolu dodaje się do roz¬
tworu 14,5 g 3-jodo-4-hydroksy-5-nitrobenzonitry-
lu w 45 ml gorącego etanolu. Do roztworu dodaje

4

się taką samą objętość destylowanej wody i chło¬
dzi w ciągu pół godziny w temperaturze 0°C, po
czym odsącza się wytrącony osad soli 2-dwuetylo-
amiooetainolowej 3-jodo-4-hydroiksy-5-nitrobenzo-

5 nitrylu o tempetraturze topienia 71—74°C.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób wytwarzania soli aminowych 3-jodo-4-
io -hydroksy-5-nitrobenzonitrylu, znamienny tym,

że 3-jodo-4-hydroksy-5-nitrobenzonitryl podda¬
je się reakcji z 2-dwuetyloaminoetanolem, glu-
kozaminą, glukaminą lub z podstawioną przy
azocie glukaminą o ogólnym wzorze RiR2N •

15 • CH2(CHOH)4CH2OH, w którym R! i R2 są
takie same lub różne i każdy z tych symboli
oznacza atom wodoru lub grupę alkilową o
1—4 atomach węgla albo grupę 2-hydroksyety-
lową lub 2-hydroksypropylową.

20 2. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
3-jodo-4-hydroksy-5-nitrobenzonitryl poddaje
się reakcji z N-metyloglukaminą.

3. Sposób według zastrz. 1—2, znamienny tym, że
reakcję, prowadzi się w środowisku wodnym

25 lub w środowisku niższego alkoholu alifatycz¬
nego.

4. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
rozpuszczalną sól 3-jodo-4-hydroksy-5-nitroben-
zonitrylu w środowisku rozpuszczalnika podda-

30 je się reakcji podwójnej wymiany z solą 2-dwu-
etyloaminoetanolu glukozaminy, glukaminy lub
glukaminy podstawionej przy azocie, zwłaszcza
w postaci chlorowodorku, bromowodorku lub
siarczanu.

Lub. Zakł. Graf. Zam, 136. 1.II.69. 200
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