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Sposób wytwarzania dwuchlorowodorku
N-fY-chloropropyloJ"^- (/?-hydroksyetylo)-piperazyny

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania
dwuchlorowodorku N-Zy-chloropropylo-N^/^-hydro-
ksyetylo/-piperazyny, produktu pośredniego w syn¬
tezie leków.

Znany jest sposób otrzymywania tego związku
przez kondensację N-//?-hydroksyetylo/-piperazyny
z l-chloro-3-bromopropanem. Wadą tej metody jest
stosunkowo wysoki koszt otrzymywania 1-chloro-
-3-bromopropanu oraz trudności technologiczne
związane z jego wytwarzaniem.

Według wynalazku dwuchlorowodorek N-/y-
-chloropropylo/-piperazyny zawiesza się w obojęt¬
nym rozpuszczalniku organicznym, takim jak
węglowodory alifatyczne lub aromatyczne czy,
etery, zobojętnia się wodorotlenkiem lub węgla¬
nem metalu alkalicznego, a otrzymany roztwór
wolnej zasady zadaje się tlenkiem etylenu w tem¬
peraturze 0—60°C. Następnie mieszaninę poreak¬
cyjną zawierającą N-/Y-chloropropylo/-N'-/^-hydro-
ksyetylo/-piperazynę wysyca się gazowym chloro¬
wodorem lub zadaje jego roztworem w alkanolu,
przy czym wytrąca się dwuchlorowodorek N-/y-
-chloropropylo/-N'-i//?-hydroksyetylo/-piperazyny w
postaci krystalicznej.
Przykład. 235,5 g dwuchlorowodorku N-/y-

-chloropropylo/-piperazyny zawieszono w 1000 ml
toluenu, do zawiesiny dodano 260 g drobno sprosz¬
kowanego wodorotlenku sodowego, a następnie
przy mieszaniu i chłodzeniu wkroplono 20 ml
wody, utrzymując temperaturę mieszaniny reak-
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cyjnej 20—30°C. Po dalszych 30 minutach miesza¬
nia w tej temperaturze osad odsączono, pozosta¬
łość na sączku przemyto 200 ml toluenu, przesącze
toluenowe połączono i dodano 200 ml 50%> roztwo¬
ru tlenku etylenu w bezwodnym etanolu.

Mieszaninę utrzymywano w temperaturze 20—
35°C w ciągu dwóch dni. Następnie ogrzewano
mieszaninę w ciągu 2 godzin w temperaturze 50°C,
po czym roztwór zagęszczono do 480 ml przez od¬
destylowanie rozpuszczalnika pod zmniejszonym
ciśnieniem, zdekantowano jasnobrązowy roztwór
przez sączek z bibuły, a niewielką ilość oleju od¬
rzucono. Do przesączu dodano 1000 ml bezwodnego
etanolu i 1000 ml bezwodnego etanolu nasyconego
chlorowodorem, po czym oziębiono do temperatury
0°C i utrzymywano w tej temperaturze przez 16—
24 godzin, osad odsączono, przemyto 500 ml suchego
benzenu i wysuszono. Otrzymano 200 g krystalicz¬
nego dwuchlorowodorku N-/Y-chloropropylo/-N'-,//#-
-hydroksyetylo/-piperazyny o temperaturze topnie¬
nia 211°C. Po przekrystalizowaniu z etanolu związek
wykazywał temperaturę topnienia 222 °C (z rozkła¬
dem).

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania dwuchlorowodorku N-/y-
-chloropropylo/-N,-//?-hydroksyetylo/-piperazyny,
znamienny tym, że dwuchlorowodorek N-y-chloro-
propylo/-piperazyny zawiesza się w obojętnym roz¬
puszczalniku organicznym, takim jak węglowodory
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aromatyczne lub alifatyczne czy, etery, zobojętnia
się wodorotlenkiem lub węglanem metalu alkalicz¬
nego, otrzymany roztwór wolnej zasady zadaje się
tlenkiem etylenu w temperaturze 0—60 °C, miesza¬

ninę poreakcyjną nasyca się gazowym chlorowodo¬
rem lub zadaje jego roztworem w alkanolu, a wy¬
trącony produkt wydziela się i ewentualnie oczysz¬
cza w znany sposób.
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