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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania dwu-
chlorowodorku N-(y-chloropropylo)-piperazyny, produk-
tu posredniego w syntezie leku.
Znany jest sposéb otrzymywania tego zwiazku przez
ogrzewanie N-(y-hydroksypropylo)-piperazyny z chlor-
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pozostawiono w tej temperaturze w ciaggu 24 godzin,
osad odsgczono, przemyto 100 ml bezwodnego benzenu
i wysuszono. Do 217 g otrzymanego dwuchlorowodorku
N-(y-hydroksypropylo)-piperazyny dodano 900 ml chlor-
ku tionylu i ogrzewano mieszaning w temperaturze wrze-
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kiem tionylu w chloroformie w temperaturze wrzenia nia w ciagu 5 godzin, a nastgpnie pozostawiono w tem-
mieszaniny w ciagu 12 godzin [K. Kitsuta, O. Hromatka, peraturze pokojowej w ciagu 16 godzin. Oddestylowa-
R. Klink, F. Santer, Monatsh. Chem. 93, 1294-7 (1962)]. no nadmiar chlorku tionylu, do pozostatosci dodano 300
Produkt tej reakcji nie byl dotad chemicznie scharak- ml bezwodnego etanolu, ogrzano do wrzenia, odde-
teryzowany. Po oczyszczeniu produktu reakcji przez kry- ;, stylowano etanol pod zmniejszonym ci$nieniem, ponow-
stalizacje z metanolu stwierdzono, ze obok dwuchloro- nie dodano 300 ml bezwodnego etanolu, ogrzano do
wodorku N-(y-chloropropylo)-piperazyny zawierat on wrzenia, ozigbiono do temperatury 0°C i pozostawiono
okolo 50% substancji smolistych. W tej temperaturze w ciagu 16 godzin. Osad odsaczono

Stwierdzono, ze mozna otrzymaé czysty produkt bez i przekrystalizowano z metanolu, uzyskujac 204 g dwu-
domieszki substancji smolistych z wysoka wydajnoscia, 5 chlorowodorku N-(y-chloropropylo)-piperazyny o tem-
jezeli do reakcji z chlorkiem tionylu zamiast N-(y-hydro- peraturze topnienia 220°C.
ksypropylo)-piperazyny uzyje si¢ jej dwuchlorowodorek.

Wedlug wynalazku N-(y-hydroksypropylo)-piperazyne Zastrzezenie patentowe
poddaje si¢ dziataniu alkanolowego roztworu chlorowo-
doru, otrzymamy dwuchlorowodorek N-(y-hydroksypro- ,q Sposéb wytwarzania dwuchlorowodorku N-(y-chloro-
pylo)-piperazyny ogrzewa si¢ z chlorkiem tionylu w tem- propylo)-piperazyny z N-(y-hydroksypropylo)-piperazyny
peraturze wrzenia mieszaniny, po czym oddestylowuje i chlorku tionylu, znamienny tym, ze N-(y-hydroksypro-
si¢ nadmiar chlorku tionylu, a pozostalo$¢ oczyszcza pylo)-piperazyng poddaje sie¢ dziataniu alkanolowego roz-
przez krystalizacje alkanolu. tworu chlorowodoru, otrzymany dwuchlorowodorek N-

Przyktad. 1444 g N-(y-hydroksypropylo)-piperazy- ,5 (v-hydroksypropylo)-piperazyny ogrzewa si¢ z chlorkiem

ny rozpuszczono w 200 ml bezwodnego etanolu, doda-
no 400 ml bezwodnego etanolu nasyconego chlorowodo-
rem, po czym ozigbiono mieszaning do temperatury 0°C,
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tionylu w temperaturze wrzenia mieszaniny, po czym
oddestylowuje si¢ nadmiar chlorku tionylu, a pozostatosé¢
oczyszcza przez krystalizacje z alkanolu.
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Dckenano jednzj poprawki
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