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Sposéb wytwarzania /-/ i /+/ N-2 /1-hydroksy/-butyloamidu
kwasu 3,4,5-, tréjmetoksybenzoesowego

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania [-/ i [t/ N-2 [l-hydroksy/-butyloamidu kwasu
3,4 5-tréjmetoksybenzoesowego. /-/ i [/ N-2 [1-hydroksy/ -butyloamid kwasu 34,5 -tr6jmetoksybenzoesowego
ma zastosowanie jako srodek farmakologicznie czynny.

Zwiazek bgdacy przedmiotem wynalazku nie jest znany ani w literaturze krajowej jak i zagraniczne;j.

Wz6r strukturalny zwiazkéw chemicznych przedstawiony jest na rysunku.

Otrzymanie /-/ i /#/ N-2- [1-hydroksy/ -butyloamidu kwasu 3,4,5 -tréjmetoksybenzoesowego wedtug
wynalazku nastepuje wg przyktadéw.

Przyktad I. W 20ml alkoholu metylowego rozpuszcza si¢ 5,0 g estru metylowego kwasu 34,5.
-tréjmetoksybenzoesowego i3,0 g /-/ lub /%/ 2-aminobutanolu-1 zaktadajac jego 50% nadmiar w stosunku do
ilosci stechiometry cznej.

Mieszaning reakcyjna ogrzewa si¢ na tazni wodnej przez 27 godzin. Po odpgdzeniu metanolu, sucha
pozostato$¢ wprowadza si¢ do 70 ml benzenu i ogrzewa si¢ do wrzenia przez 1 godzing. Nastgpnie catos¢ studzi
sig, wydzielony osad saczy i przemywa kilkakrotnie ozigbionym benzenem. Wysuszony produkt rozpuszcza si¢
w 50 ml wrzacego metanolu, dodajagc wegla aktywnego i ogrzewa do wrzenia przez 30 min. Cato$¢ nastepnie
saczy sig na goraco, a do klarownego przesgczu dodaje si¢ 50 ml wody i ogrzewa na tazni wodnej do catkowitego
odpedzenia metanolu. Po ozigbieniu z wodnego roztworu wypada biaty osad amidu o temperaturze topnienia
178°~179°C. Wydajno$é 4,1 g co stanowi 65% wydajnos¢ teoretyczne;.

Przyktad II. Do 5,0g chlorku kwasu 34,5, -tréjmetoksybenzoesowego w 35 ml benzenu wprowadza
si¢ 2,9 g /-/ lub /1/ 2-aminobutanolu-1 zaktadajac 50% nadmiar w stosunku do ilosci stechiometrycznej.

Catos¢ ogrzewa si¢ do wrzenia przez 2,5 godziny. Po zakoriczeniu reakcji odpgdza si¢ benzen, a suchg
pozostato$¢ wprowadza si¢ do 50 ml wrzacego metanolu. Nastgpnie dodaje si¢ wegiel aktywny i ogrzewa do
wrzenia przez 30 min. Cato$¢ saczy si¢ na goraco, a do klarownego przesaczu dodaje si¢ 50 ml wody lekko
alkalicznej (pH = 8—9) i ogrzewa na }aZni wodnej do catkowitego odpedzenia metanolu. Po ostudzeniu z wodne-
go roztworu wypada biaty osad amidu o temperaturze topnienia 177°—178°C. Wydajnos¢ 3,3 8 co stan0w1 52%
wydajnosci teoretycznej.
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Przyktad III. Do 5,0 g chlorku kwasu 34,5, -tréjmetoksybenzoesowego w 40 ml benzenu wprowadza
si¢ 2,0 g /-/ lub /%/ 2-aminobutanolanu-1 sodu.

Cato$¢ intensywnie miesza si¢ przez okoto 1 godziny. Po odpedzeniu benzenu, sucha pozostatoscé
wprowadza si¢ do 50 ml wrzacego metanolu. Dalej postepujemy jak w przyktadzie II. Produkt o masie 5,1 g, co
stanowi 83% wydajnosci teoretycznej posiada temperaturg topnienia 179°—-181 °C.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb otrzymywania /-/ i /t/ N-2 /1-hydroksy/ butyloamidu kwasu 34,5, -tréjmetoksybenzoesowego,
znamienny tym, Ze ester metylowy lub chlorek kwasu 34,5, -tr6jmetoksybenzoesowy poddaje si¢ reakcji
w rozpuszczalniku z /—/ lub /+/ 2-aminobutanolem-1 lub w obecnosci alkoholu sodowego.

Labs
CONHCHCH,OH
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