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Sposób wytwarzania pochodnych trójchlorowcoetyloaminy

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarza¬
nia pochodnych trójchlorowcoetyloaminy o wzo¬
rze 1, w którym X oznacza atom chloru lub bro¬
mu, a R oznacza rodnik alkilowy o 1—8 atomach
węgla o łańcuchu prostym lub rozgałęzionym,
rodnik aryloalkilowy llub cykloalkilowy. Związki
te wykazują działanie biologicznie czynne.

Według wynalazku związki o wzorze 1 wytwa¬
rza się w ten sposób, że N-podstawioną p-acylo-
aminobenzylidenoamine o wzorze 2, w którym R
ma znaczenie wyżej podane, a Ri oznacza atom
wodoru lub niższy rodnik alkilowy zwłaszcza me¬
tylowy, poddaje się reakcji z kwasem trój chloro-"
octowym lub trójbromooctowym< w środowisku
rozpuszczalnika organicznego, a otrzymaną N^pod¬
stawioną l-p-acyloaminofenylo-2,2,2-trójchlorow-
coetylo-aminę o wzorze 3, w którym R, Ri i X
mają podane wyżej znaczenie, poddaje się hydro¬
lizie w środowisku kwaśnym. Przebieg procesu
ilustruje schemat 1. *.■■'■

Reakcję prowadzi się korzystnie przez wkrapla-
nie toluenowego lub benzenowego roztworu kwa¬
su trójchlorowcooctowego do roztworu iminy w
toluenie lub benzenie w temperaturze 70—90°C.

Produkt reakcji o wzorze 3 wyodrębnia się z
roztworu poreakcyjnego przez ekstrakcję kwasem
solnym (np. 2N). Po krótkim -czasie z kwasu sol¬
nego wykrystalizowuje chlorowodorek związku o
wzorze 3.

Hydrolizę acylowej pochodnej o wzorze 3 pro-
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wadzi się przez ogrzewanie chlorowodorku w kwa¬
sie solnym (około 10%), dopóki nie nastąpi całko¬
wite rozpuszczenie osadu. Produkt hydrolizy wy¬
odrębnia się' przez zalkalizowanie kwasowego roz¬
tworu, ekstrakcję wydzielonej aminy organicznym
rozpuszczalnikiem i wytrącenie dwuchlorowodorku
aminy o wzorze 1 przez wysycenie roztworu chlo¬
rowodorem.

Wyjściową p-acyloaminobenzylidenoaminę o
wzorze 2 otrzymuje się przez ogrzewanie 1 mola
aldehydu p-acyloaminobenzoesowego, np. p-ace-
tyloaminobenzoesowego, z 1 molem aminy o wzo¬
rze RNHo, w którym R ma wyżej podane zna¬
czenie. Reakcję prowadzi się w środowisku ben¬
zenu lub toluenu usuwająjc azeotropowo wodę.
Iminę otrzymaną w postaci roztworu można sto^
sować do reakcji z kwasem trójchlorowcooctowym
bez jej uprzedniego wyodrębniania.

Wytworzone sposobem według wynalazku
N - (1-p-aminofenylo - 2,2,2 - trójchlorowcoetylo) -
-aminy wykazują działanie przeciwnowotworowe
i przeciwwirusowe przy stosunkowo niskiej to¬
ksyczności. Mogą także służyć jako półprodukty
do* dalszych syntez związków biologicznie czyn¬
nych.

Produktami szczególnie aktywnymi biologicznie
są związki o wzorze 1, w (którym X ma wyżej
podane znaczenie, a R oznacza rodnik alkilowy o
3—6 atomach węgla, cykloheksylowy, cyklopenty-
lowy, benzylowy lub a i ^-fenyloetylowy.
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Przykład. Dwuchlorowodorek N-(l-p-amino-
fenylo-2,2,2-trójchloroetylo)-n-butyloaniiny. Alde¬
hyd p-acetyloaminobenzoesowy (4,9 g) ogrzewa się
z n-butyloaminą (2,2 g) w benzenie, usuwając
wodę za pomocą nasadki azeotropowej. Po całko- 5
witym oddzieleniu wody wkrapla się powoli do
otrzymanego roztworu iminy 6,0 g kwasu trój-
chlorooctowego w temperaturze łaźni 70—75°C,
następnie kontynuuje się ogrzewanie tak długo,
dopóki wydziela się dwutlenek węgla (około 1,5 io
godziny). Po ochłodzeniu do temperatury otocze¬
nia roztwór poreakcyjny wytrząsa się z 30 ml
2N kwasu solnego i oddziela warstwą kwasową.
Po kilkunastu minutach wykrystalizowuje chloro¬
wodorek N-(l-p-acyloamiinofenylo-2,2,2-trójchloro- 15
etylo)-n-butyloaminy (5,2 g).

Analiza: znaleziono C—45,6%; N—8,0%; H—5,45%
dla C14H20ON2CI4

obliczono G—45,0%, N—7,5%, H—5,35»/0. 20

Surowy produkt ogrzewa się z 10°/o kwasem
solnym, stosując mieszanie mechaniczne, dopóki
nie nastąpi rozpuszczenie osadu. Po ochłodzeniu
roztwór rozcieńcza się, dodaje węgiel aktywny, 25
po przesączeniu alkalizuje. Aminę w postaci oleju
ekstrahuje się eterem, ekstrakt eterowy suszy, do¬
daje eterowy roztwór chlorowodoru i odlsącza wy¬

trącony osad dwuchlorowodorku N-(l-p-aminofe-
nylo-2,2,2-trójchloroetylo)-n-bujtyloaminy. Produkt
rozkłada się w temperaturze około 160°C.

1

Zastrzeżenia patentowe

Sposób wytwarzania pochodnych trójchlorowco-
etyloaminy o wzorze 1, w którym X ozna¬
cza atom chloru lub bromu, a R oznacza rod¬
nik alkilowy o 1—8 atomach węgla o łańcuchu
prostym lub rozgałęzionym, rodnik aryloalki-
lowy lub cykloalkilowy, znamienny tym, że
N-podstawioną p-acyloaminobenzylidenoamię o
wzorze 1^ w którym R ma wyżej podane zna¬
czenie, a Ri oznacza atom wodoru lub niższy
rodnik alkilowy, .poddaje isię reakcji z kwasem
trójchlorooctowyfn lub trójbromooctowym w
środowisku rozpuszczalnika organicznego, a
otrzymany produkt o wzorze 3, w którym X,
R, Ri, mają wyżej .podane znaczenie poddaje
się hydrolizie w, środowisku kwaśnym.

2. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
reakcji z kwasem trójchlorooctowym lub trój¬
bromooctowym poddaje się związek o wzorze 2,
w którym Ri ma wyżej podane znaczenie, a R

' oznacza rodnik alkilowy o 3—6 atomach węgla,
rodnik cykloheksylowy, cyklopentylowy, benzy¬
lowy lub a i ^-fenyloetylowy.
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Schemat 1
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