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Sposób wytwarzania dwuchlorowodorku
N-(7-chloropropylo)-piperazyny

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania dwu¬
chlorowodorku N-(Y-chloropropylo)-piperazyny, produk¬
tu pośredniego w syntezie leku.
Znany jest sposób otrzymywania tego związku przez

ogrzewanie N-(y-hydroksypropylo)-piperazyny z chlor¬
kiem tionylu w chloroformie w temperaturze wrzenia
mieszaniny w ciągu 12 godzin [K. Kitsuta, O. Hromatka,
R. Klink, F. Santer, Monatsh. Chem. 93, 1294-7 (1962)].
Produkt tej reakcji nie był dotąd chemicznie scharak¬
teryzowany. Po oczyszczeniu produktu reakcji przez kry¬
stalizację z metanolu stwierdzono, że obok dwuchloro¬
wodorku N-(Y-chloropropylo)-piperazyny zawierał on
około 50% substancji smolistych.
Stwierdzono, że można otrzymać czysty produkt bez

domieszki substancji smolistych z wysoką wydajnością,
jeżeli do reakcji z chlorkiem tionylu zamiast N-(y-hydro-
ksypropylo)-piperazyny użyje się jej dwuchlorowodorek.
Według wynalazku N-(Y-hydroksypropylo)-piperazynę

poddaje się działaniu alkanolowego roztworu chlorowo¬
doru, otrzymamy dwuchlorowodorek N-(y-hydroksypn>
pylo)-piperazyny ogrzewa się z chlorkiem tionylu w tem¬
peraturze wrzenia mieszaniny, po czym oddestylowuje
się nadmiar chlorku tionylu, a pozostałość oczyszcza
przez krystalizację alkanolu.
Przykład. 1444 g N-(Y-hydroksypropylo)-piperazy-

ny rozpuszczono w 200 ml bezwodnego etanolu, doda¬
no 400 ml bezwodnego etanolu nasyconego chlorowodo¬
rem, po czym oziębiono mieszaninę do temperatury 0°C,
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pozostawiono w tej temperaturze w ciągu 24 godzin,
osad odsączono, przemyto 100 ml bezwodnego benzenu
i wysuszono. Do 217 g otrzymanego dwuchlorowodorku
N-(Y-hydroksypropylo)-piperazyny dodano 900 ml chlor¬
ku tionylu i ogrzewano mieszaninę w temperaturze wrze¬
nia w ciągu 5 godzin, a następnie pozostawiono w tem¬
peraturze pokojowej w ciągu 16 godzin. Oddestylowa¬
no nadmiar chlorku tionylu, do pozostałości dodano 300
ml bezwodnego etanolu, ogrzano do wrzenia, odde¬
stylowano etanol pod zmniejszonym ciśnieniem, ponów--
nie dodano 300 ml bezwodnego etanolu, ogrzano do
wrzenia, oziębiono do temperatury 0°C i pozostawiono
w tej temperaturze w ciągu 16 godzin. Osad odsączono
i przekrystalizowano z metanolu, uzyskując 204 g dwu¬
chlorowodorku N-(Y-chloropTopylo)-piperazyny o tem¬
peraturze topnienia 220°C.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania dwuchlorowodorku N-fy-chloro-
propylo)-piperazyny z N-(Y-hydroksypropylo)-piperazyny
i chlorku tionylu, znamienny tym, że N-(Y-hydroksypro-
pylo)-piperazynę poddaje się działaniu alkanolowego roz¬
tworu chlorowodoru, otrzymany dwuchlorowodorek N-
(Y-hydroksypropylo)-piperazyny ogrzewa się z chlorkiem
tionylu w temperaturze wrzenia mieszanin]^, po czym
oddestylowuje się nadmiar chlorku tionylu, a pozostałość
oczyszcza przez krystalizację z alkanolu.

62289
Dokonano jedno] poprawki


	PL62289B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


