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bis-/N-tréjalkilo/-alkiloamoniowych

‘Patent trwa od dnia 2 czerwca 1958 r.

" Dotychczasowe znane metody otrzymywania
halogenkéw zasad czwartorzedowych np. halo-
genkdéw alkiloamoniowych pochodnych dwualki-
lobursztynianéw byly klopotliwe, a to dlatego, ze
produktem wyjSciowym w syntezie by} chlorek
kwasu bursztynowego, ktérego otrzymywanie
z kwasu bursztynowego jest trudne w skali
technicznej, jak tez podraza produkcje halogen-
kéw zasad czwartorzedowych.

1) CH;—COOH

R
+ 2 HOjCHz'CH2.°N<R —

CH,—COOH

Spos6b wedlug wynalazku omija klopotliwe
i kosztowne otrzymywanie chlorku kwasu bur-
sztynowego. Stwierdzono, ze estryfikujge kwas
bursztynowy odpowiednig dwualkiloalkano-
loaming i dzialajac na otrzymany ester halo-
genkiem alkilowym, mozna otrzymywaé halo-
genki bursztynianéw bis — (N — tréjalkilo) —
alkiloamoniowe.

Og6lnie schemat reakcji przedstawia sie na-

.stepujaco:
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*) Wiaciciel patentu o$wiadezyl, Ze twérca wynalazku jest doc. dr J6zef Mayer.
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gdzie R = rodnik alkilowy (—CH,, —C,H,,
X (—CL, —Br,—J,)

Estryfikacje kwasu bursztynowego dwualkilo~
alkanoloaming (I) najkorzystniej przeprowadza
si¢ oddestylowujac wytworzeng w czasie reakcji
wode jako azeotrap z tofuseném. Proces ten od-
bywa si¢ w sposéb ciggly, a mianowicie: spe-
cjalna nasadka tak zwany separator wody, la-
czaca kolbe destylacyjng z chlodnicy zwrotng,
umozliwia oddzielenie wytworzonej w reakeji
wody oraz zawracanie oddestylowanego toluenu
do mieszaniny reagujacej.

Reakcje estryfikacji wybitnie przyspiesza do-
datek niewielkiej ilosci kwasu p-toluenosulfono-
wego. Otrzymany ester poddaje sie reakcji z od-
powiednim halogenkiem alkilowym pod ciSnie-
niem w S$rodowisku mieszaniny acetonu i eta-
nolu.

Pr zyktad. W kolbie polgczonej z chiodni-
cg zwrotng za pomocg nasadki tak zwanego se-
paratora wody, przeprowadza sie estryfikacje
200 g kwasu bursztynowego przez ogrzewarie
do wrzenia z 900 ml toluenu, 360 g dwumety-
loaminoetanolu i 6 g kwasu p-toluenosulfono-
wego. Po 48 godzinach reakcja jest ukonczona,
po czym oddestylowuje sie toluen w proézni,
a nastepnie zbiera wladciwag frakcje wrzges
w temperaturze 138 — 142°C, przy ci$nieniu
0,5 mm Hg. Otrzymuje sie okolo 328 g burszty-
nianu bis — dwumetyloaminoetylowego z wy-
dajnoscig 74,5%. Produkt jest bezbarwng, oleistg
cieczg o wspélezynniku refrakeji 1.4523. Otrzy-
mary ester zalewa sie 1 litfem mieszaniny eta-
nolu i acetonu i poddaje w autoklawie dziata-
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niu chlorku metylu przy temperaturze pokojo-
wej. Reakcje prowadzi sie okolo 5 godz, po
¢zym do mieszaniny dodaje nieco wody i odsa-
¢za. Otrzymuje sie okolo 455 g produktu suro-
wego o temperaturze topnienia 155 — 158°C,
Produkt surowy rozpuszeza sie w wodzie, miesza
z weglem aktywnym, przesgcza { z przesgczu
wytrgca si¢ czysty produkt za pomocg acetonu.
Otrzymuje si¢ okolo 400 g chlorku bursztynia-
nu bis — (N — tréjmetylo) — etyloaminiowego
z wydajnodcig 60°% w stosunku do kwasu bur-
sztynowego. Produkt czysty jest drobno
krystalicanym bezbarwnym i bezwonnym prosz-
kiem o temperaturze topnienia 160 — 164°C.
Zwiazek ten jest stosowany w chirurgii, zwlasz-
cza przy operacji klatki piersiowej. Wywoluje
on objawy krétkotrwalego porazenia miesni.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania halogenkéw bursztynia-
néw bis — (N — tréjalkilo-alkiloamoniowych,
znamienny tym, ze kwas bursztynowy estryfiku-
je sie¢ odpowlednig dwualkilo-alkanoloaming
w Srodowisku toluenu w obecno$ci kwasu p-to-
Iuenosulfonowego, przy réwnoczesnym oddesty-
lowywaniu mieszaniny azeotropowej toluen —
woda, po czym na otrzymany ester dziala sig
pod ci$nieniem odpowiednim halogenkxem alki-
lowym.
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