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Sposéb wytwarzania pochodnych tréjchlorowcoetyloaminy
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarza-
nia pochodnych tréjchlorowcoetyloaminy o wzo-
rze 1, w ktérym X oznacza atom chloru lub bro-
mu, a R oznacza rodnik alkilowy o 1—8 atomach
wegla o lancuchu prostym lub rozgalezionym,
rodnik aryloalkilowy lub cykloalkilowy. -Zwigzki
te wykazujag dzialanie biologicznie czynne.

Wedlug wynalazku zwigzki o wzorze 1 wytwa-
rza sie w ten sposéb, ze N-podstawiong p-acylo-
aminobenzylidenoamine o wzorze 2, w ktérym R
ma znaczenie wyzej podane, a Ri oznacza atom
wodoru lub nizszy rodnik alkilowy zwlaszcza me-

tylowy, poddaje sie reakeji z kwasem tréjchlo-rko-"

octowym lub tréjbromooctowym: w ~érodowisku

rozpuszczalnika organicznego, a otrzymang N-pod-.

stawiong 1-p-acyloaminofenylo-2,2,2-tr6jchlorow-
coetylo-amine o wzorze 3, w ktéorym R, Ry i X
maja podane wyzej znaczenie, poddaje sie hydro-
lizie w $rodowisku kwas$nym. Przebieg procesu
ilustruje schemat 1. v

Reakcje prowadzi sie korzystnie przez wkrapla-
nie toluenowego lub benzenowego roztworu kwa-
su‘tréjchlorowcooctowego do roztworu iminy w
toluenie lub benzenie w temperaturze 70—90°C.

Produkt reakcji o wzorze 3 wyodrebnia sie z
roztworu poreakcyjnego przez ekstrakcje kwasem
solnym (np. 2N). Po kr6tkim czasie z kwasu sol-
nego wiykrystalizowuje chlorowodorek zwigzku o
wzorze 3.

Hydrolize acylowej pochodnej o wzorze 3 pro-

~

55 442

10

15

25

30

wadzi sie przez ogrzewanie chlorowodorku w kwa-
sie solnym (okolo 10%), dopbki nie mastapi carko-
wite ‘rozpuszczenie osadu. Produkt hydrolizy wy-
odrebnia sie przez zalkalizowanie kwasowego roz-

~ twory, ekstrakcje wydzielonej aminy organicznym

rozpuszezalnikiem i wytracenie dwuchlorowodorku

aminy o wzorze 1 przez wysycenie roztworu chlo-

rowodorem.
WyjSciowa  p-acyloaminobenzylidenoaming o
wzorze 2 otrzymuje sig przez ogrzewanie 1 mola

" aldehydu p-acyloaminobenzoesowego, np. p-ace-

tyloaminobenzoesowego, z 1 molem aminy o wzo-
rze RNH:, w ktéorym R ma wyzej podane zna-
czenie. Reakcje prowadzi sie w §rodowisku ben-
zenu lub toluenu uSuwajac azeotropowo wode.
Imine otrzymang w postaci roztworu mozna sto-
sowaé do reakeji z kwasem tréjchlorowcooctowym
bez jej uprzedniego wyodrebniania.
Wytworzone sposobem  wedlug wynalazku
N - (1-p-aminofenylo - 2,2,2 - tréjchlorowcoetylo) -
-aminy wykazuja dzialanie przeciwnowotworowe
i przeciwwirusowe przy stosunkowo niskiej to-

ksycznoSci. Moga takze sluzyé jako poéiprodukty

do’ dalszgch syntez zwiazk6w biologicznie czyn-
nych.

Produktami szczegblnie aktywnymi biologicznie
sg zwigzki o wzorze 1, w ktéorym X ma wyzej
podane znaczenie, a R oznacza rodnik alkilowy o
3—6 atomach wegla, cykloheksylowy, cyklopenty-
lowy, benzylowy lub a i f-fenyloetylowy. .
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Przyktad. Dwuchlorowodorek N-(l1-p-amino-
fenylo-2,2,2-tr6jchloroetylo)-n-butyloaminy, Alde-
hyd p-acetyloaminobenzoesowy (4,9 g) ogrzewa sig
z n-butyloaming (2,2 g) w benzenie, usuwajac
wode za pomoca nasadki azeotropowej. Po calko-
witym oddzieleniu wody wkrapla sie powoli do
otrzymanego roztworu iminy 6,0 g kwasu tr6j-
chlorooctowego w temperaturze lazni 70—75°C,
nastepnie kontynuuje sie ogrzewanie tak dlugo,
dopéki wydziela sie dwutlenek wegla (okolo 1,5
godziny). Po ochtodzeniu do temperatury otocze-
nia roztwér poreakcyjny wytrzasa sie z 30 ml
2N kwasu solnego i oddziela warstwg kwasows.
Po kilkunastu minutach wykrystalizowuje chloro-
wodorek N-(1-p-acyloaminofenylo-2,2,2-tr6jchloro-
etylo)-n-butyloaminy (5,2 g).

Analiza: znaleziono C—45,6%; N—8,0%; H—5,45%
. dla C14H20ON2Cl1,4

obliczono C—45,0%, N—17,5%, H—5,35%/0.

Surowy produkt ogrzewa sie z 10% kwasem
solnym, stosujac mieszanie mechaniczne, dopéki
nie nastagpi rozpuszczenie osadu. Po ochlodzeniu
roztwor rozciencza sie, dodaje wegiel aktywny,
po- przesaczeniu alkalizuje.” Amine w postaci oleju -
ekstrahuje sie eterem, ekstrakt eterowy suszy, do-
daje eterowy roztwér chlorowodoru i odsacza wy-
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tracony osad dwuchlorowodorku N-(1-p-aminofe-
nylo-2,2,2-tré6jchloroetylo)-n-butyloaminy. Produkt
rozklada sie w temperaturze okoto 160°C,

Zastrzezemia patentowe

1. Spos6b wytwarzania pochodnych tréjchlorowco-
etyloaminy o wzorze 1, w ktérym X ozna-
cza atom chloru lub bromu, a R oznacza rod-
nik alkilowy o 1—8 atomach wegla o lancuchu
prostym lub rozgatezionym, rodnik aryloalki-
lowy lub cykloalkilowy, znamienny tym, :ze
N-podstawiona p-acyloaminobenzylidenoamie o
wzorze 2, w ktérym R ma wyZej podane zna-
czenie, a Ry oznacza atom wodoru lub nizszy
rodnik alkilowy, poddaje sie reakcji z kwasem
&réjchlorooctowym lub tréjbrofmooctowym w
§rodowisku rozpuszczalnika organicznego, a
-otrzymany produkt o wzorze 3, w ktérym. X,
R, Ry, majg wyzej podane znaczenie poddaje
si¢ hydrolizie w, §rodowisku kwas$nym.

2. Sposéb wedlug zastrz 1, znamienny {ym, Ze

- reakeji z kwasem tréjchloroociowym lub tréj-
bromooctowym poddaje sie zwigzek o wzorze 2,
w ktérym Ry ma wyzej podane znaczenie, a R

“oznacza rodnik alkilowy o 3—6 atomach wegla,
rodnik cykloheksylowy, cyklopentylowy, benzy-
lowy lub a i g-fenyloetylowy.
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