POLSKIE] RZECZYPOSPOLITE] LUDOWE]
OPIS PATENTOWY

Nr 47628

KL 12 o, 5/03
Rl. internat. C 07 ¢

Starogardzkie Zaklady Farmaceutyczne ,Polfa“*)
 Starogard Gdafiski, Polska

Sposéb wytwarzania dwukarbaminianu 2-metylo-2-propylo-1,3-propandiolu
Patent dodatkewy do patentu nr 42591 '

Patent trwa od dnia 4 czerwca 1862 r.

"W patencie nr 42591 opisany jest sposéb
otrzymywania dwukarbaminianu 2-metylo-2-
propylo-1,3propandiolu (meprobamatu), w kt6-
rym g-metylo-f-etyloakroleing uwodarnia sig
w obecno$ci Ni-Raney‘a jako katalizatora ga-
zowym wodorem do 2-metylopentanalu, ktéry
z kolei przeprowadza si¢ w 2-metylo-2-propy-
lo-1,3-prcpandiol. W sposobie tym 2-metylo-2-
propylo-1,3-propandiol estryfikuje sie nastep-
_nie w moztworze dowolnego nie wreagujacego
z nim w warunkach syntezy rozpusaczalnika
najkorzystniej toluenu, fosgenem w roztworze
toluenu w obecnosci N,N-dwumetyloaniliny lub
innych trzeciorzedowych amin aromatycznych,

*) Wiasciciel patentu oéwiadczyl, ze wsp6t-
tworcami wymnalazku sg mgr Michat Rozwa-
dowski, mgr inz Feliks Muzalewski, inz. Zbi-
gniew Paderewski, mgr inz. Tadeusz Lewan-
dowski, mgr inz Jan Miihlbrod, mgr Jézef Pu-
kropp i Krystyna Makowska.

alifatycznych lub alieyklicznych, po czym ‘wy-
trgcony chlorowodorek N,N-dwumetyloaniliny
odsacza sie, a z pozostalego czystego roztworu
estru bis-chloromréwkowego 2-metylo-2-propy-
lo-1,3propandiolu wytraca si¢ w uprzednio
znany spos6b przez wysyocenie amonialdiem
dwukarbaminian 2 - metylo-2-propylo-1,3-pro-
pandiol, ktéry odsgcza sie i oczysacza. Wydaj-
no$é meprobamatu uzyskana tym sposobemn
wynosi 50—60%, w stosunku do diolu.

Obecnie okazalo sie, ze proces otrzymywa-
nia estru bischloromréwkowego 2-metylo-2-
propylo-1,3 propandiolu moze by¢ w@nacznie
skréocony a wydajno$¢ meprobamatu znacznie
zwiekszona o ile wedlug wynalazku reakcje
fosgenowania 2 - metylo-2-propylo-1,3-propan-
diolu prowadzi si¢ w podwyzszonej tempera-
fnirze, najlepiej do 60°C oraz o ile mastgpnie
mieszaning po estryfikacji zawierajgcq ester
2-metylo-2-propylo-1,3 propandiolu podda sie



w temperaturze 40°C inio amidowa-
niu, bez odd ania ch]qrowudoﬁu dwumety-
loanili qj’ aminy trmesiorzedowej za-
“w-la#ie fosgenowania jako czymmk

mneszammy do wodnego roztworu asmomaku
mnwera:jacego 4—8-krotny molowy nadmiar
NH;OH, po czym uwolniong w tej fazie wolng
‘dwumetyloaniline oddestylowuje. sie azeotro-
powo, po uprzednim oddestylowaniu toluenu.

Stwierdzono, ze postgpujac sposobem wediug
wynalazku otrzymuje si¢ trwaly i nie ulega-
jacy vozkladowi ester bischloromréwkowy oraz
ze w procesie jego amidowania nie powstaja
jak bo ma miejsce w sposobie wediug patentu
nr 42591 produkty uboczne, w wyniku konden-
sacji dwéch grup estrowych z jedng czasteczka

amoniaku mna skutek medobomu amoma&m w

pierwszej fazie procesu.

Dalszg korzyScig sposobu wedlug wynalazku
jest ominiecie ucigzliwego dotad oddzielania
od estru bis-chloromréwkowego chlorowodorku
dwumetyloaniliny lub innej aminy trzeciorze-
dowej co zwigzane bylo z trudna krystalizacja
i konieczno$cia stosowania diugiego okresu
chlodzenia. )

W wyniku zmian dokonanych sposobem we-
diug wynalazku osigga sie 70—75%, wydajnosci

tecretyczmej w stosunku do uzytego 2-metylo-

2~propylo-1,3-propandiolu.

Przyklad: Do noziworu 2 moli (197,8 g) fos-
genu w toluenie dodaje sie Toztwér 1 mola
(132,3 g) 2-metylo-2-propylo-1,3-propandiolu w
toluenie z dodatkiem 2 moli (242,4 g) N,N-dwu-
metyloamhny w temperaturze do 60°C. Mie-
szanine ohzymalnego estru  bischloromréwko-
wego 2-metylo-2-propylo-1,3-propandiolu wraz

1570, RSW ,Prasa“, Kielce,

- tylo-2-propylo - 1,3 - propandiolu

z chlorowodorkiem  N,N' - dwumetyloamiliny
schladza sie do 20°C i wprowadza do 400 g 25%,
wodorotlenku amonowego w temperaturze do
40°C. Nastepnie oddestylowuje sie azeotropowo
z wodg toluen, zbierajgc frakcje do 90°C
i N,N-dwumetyloaniline (do 102°C), Pozostaty
po destylacji roztwér wodny sgcza sie z we-
glem aktywnym i schtadza do 15°C. Wydzie-
lony produkt techmiczny krystalizuje sie po-
nownie w wodzie. Wydajnoéé 153—164 g, co
stanowi 70—75%, teorii w stosunku do uzytego
2-metylo-2-propylo-1,3-propandiolu.

Zastrzezenie patentowe

S‘.posob wyﬁwamma dwulkambalmmanu 2-me-
tylo-2+propylo-1,3-propandiolu wedtug patentu
nr 42591, znamienny tym, ze estryfikacje 2-me-
fosgenem: w
obecno$ai N,N-dwumetyloaniliny lub innej
trzeciorzedowej aminy prowadzi sie¢ w podwyz-
szonej temperaturze najlepiej do 60°C a uzy-
skang po estryfikacji mieszanine zawierajaca
ester 2-metylo-2-propyle-1,3-propandiolu, bez-
posrednio bez oddzielenia chlorowodorku trze-
ciorzedowej aminy poddaje sie w temperaturze
40°C amidowamiu, przez wprowadzenie jej do
wodnego roztworu amoniaku, po czym odde-
stylowuje sie toluen. a nastepnie azeotrcpowo
z woda zastosowang wolng axmne trzeciorze-
dowa.
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Zastepca: mgr inz. Antoni Sentek
rzecznik patentowy

\



	PL47628B3
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


