PRISPEVOK K SYNTEZE 2.4-DIAMINO-2-METYLBUTANU
A. GOMORY, 1. JEZO

I yskumny dstaw pre farmdciu a biochémiu v Bratislave

Ako jednu z moznych ciest pripravy 4-dimetyl-hexahydropyrimidinovych
derivdtov v polohe 2 substituovanych sme predpokladali kondenziciu 2,4-
diamino-2-metylbutanu s prisluSnymi derivatmi podla schémy:
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kde X,,, moze byt vodik alebo lubovolné alkylderivaty alebo arylderivaty.
Najpohodlnej§ia syntéza pozadovaného diaminu je zdanlivo reakcia 2,4-

dichlor-2-metylbutanu s ftalimidom draselnym, pricom reakciou vzniknuty

2-metylbutan-2,4-diftalimid by hydrolyzou poskytol zZiadany produkt:
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Ukazalo sa vSak, Ze touto reakciou nie je mozné 2,4-diamino-2-metyl-
butan pripravit, pretoze reakciou 2,4-dichlér-2-metylbuténu s ftalimidom
draselnym pri teplotich 180—230°C vznika iba g-izoamylenylftalimid a pri-
slu$né mnozstvo ftalimidu. Treba preto predpokladat, Ze za danych reakénych
podmienok dochadza najprv k odstiepeniu chlorovodika za vzniku g-izoamyle-
nylchloridu a len tento potom reaguje s ftalimidom draselnym.
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Reakciou uvolneny chlorovodik reaguje s nadbytoénym ftalimidom dra-
selnym za tvorby chloridu draselného a ftalimidu.
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Pokusna Casft

2,4-dichlér-2-metylbutan (I):

22 g dimetyl-S-chloretylkarbinolu [1] (b.v.;y = 62—63°C) sa smiesa
s 50 ml bezvodého chloroformu a potom sa pomaly prikvapkd 23 g (14,6 ml)
PCl,. Po pridani celého mnozstva PCl, sa reakéna smes zahrieva 2 hod. pod
zpatnym chladi¢om na vodnom kupeli. Vychladnuty roztok sa oddeli od spod-
nej vrstvy fosforeénych kyselin a podrobi sa vakuovej frakénej destilacii,
pricom sa chyta frakeia, ktord vrie pri 39—42°C/14 mm Hg. Vytazok reakcie
jeca 10 g.

Analyza produktu:

Pre C.H,,Cl, je teoreticky Cl = 50,299, ndjdené Cl = 49,979,.

Kondenzacia I s ftalimidom draselnym:

Smes 10 g 2,4-dichlér-2-metylbutdnu, 26,5 g dokonale suchého ftalimidu
draselného a 60 ml bezvodého xylénu sa zahrieva v autoklave 20 hod. pri
200—220°C. Po skonceni reakcie sa do reakénej smesi prida 75 ml éteru, vznik-
nutd suspenzia sa pretrepe trikrat s 30 ml 209%,-ného vodného KOH, éterova
vrstva sa vysusi bezvodym Na,SO, a rozpustadlo sa oddestiluje. Destilaény
zvySok po kratkom stati vykryStdluje, kryStaly sa odfiltruji a rozpustia za
hortca v absolitnom etanole. Hortci alkoholicky roztok sa necha trocha
ochladit, priom sa na stenach nadoby usadia asfaltovité latky, od ktorych sa
¢iry roztok oddekantuje. Takto pripraveny roztok sa odfarbi pridavkom Zi-
vocisneho uhlia, za hortica prefiltruje a po zahusteni sa necha kryStalovat.
Vytazok ca 4 g bielej krystalickej latky.

Ziskany produkt je pB-izoamylenylftalimid, ¢o vyplyva z tychto udajov:
b. t. = 100—100,5°C:

analyza produktu:

pre C;3H,;0,N pre C,;H;40O,N, najdené

je teoreticky je teoreticky

C — 72,529, C — 69,599 C — 72,369%
H — 6,099 H — 5,009 H — 6,189
N — 6,519 N — 6,73% N — 17,73%

Po hydrolyze s Ba(OH), ziskany B-izoamylenylaminhydrochlerid bol v li-
terature opisanym spésobom [1] prevedeny na pikrat s b. t. = 140°C.

Suhrn

Reakciou 2,4-dichlér-2-metylbutanu s ftalimidom draselnym nevznikd
otakavany 2-metyl-2,4-diftalimid, ale len g-izoamylenylftalimid.
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K CHHTE3Y 2, 4+ AUAMHUHO-2-METHJIBYTAHA

W. EXXO, A. TEMEPH
Huetutyr apraguu w Ouoxumuu, bparuciasa

BeiBoaB!
Peakuneii 2, 4-nuxjop-2-MeTHAOYTaHA ¢ (PTATHMHIOM KaJliisi HE NOJYUIETCsl OKIAAH-
HUE 2-MeTHA-2, 4-AHPTaNHMHI, a ToAbKO B-H30aMHJIeHHI-(PTaNIHMHA.
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BEITRAG ZUR SYNTHESE VON 2,4-DIAMINO-2-METHYLBUTAN

I. Je%o, A. Goémory
Forschungsinstitut fiir Pharmazie und Biochemie in Bratislava

Zusammenfassung

Durch Reaktion von 2,4-Dichlor-2-methylbutan mit Kaliumphthalimid entsteht statt
des erwarteten 2-Methyl-2,4-diphthalimid nur f-Isoamylenylphthalimid.

In die Redaktion eingelangt den 29. IX. 1952
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