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Sposéb otrzymywania 2,5-dwufenylooksazolidynonu-4

Przedmlotem wynalazku jest nowy sposob wytwarzama 2,5-dwufenylooksazolidynonu-4 bedacego p6ipro-
duktem do syntezy 2,5-dwufenylooksazolu.

Zwiazek chemiczny stanowiacy przedmiot wynalazku do roku 1949 otrzymywany byt jako benzylideno-
amid kwasu migdatowego, nie znano bowiem jego wtasciwej struktury. Metody jego otrzymywania polegaty na
dzialaniu stgzonym kwasem solnym na nitryl kwasu migdatowego, na kondensacji nitrylu kwasu migdatowego
z benzaldehydem w obecnosci wodorotlenku potasowego w eterze lub bez rozpuszczalnika. Otrzymywano go
réwniez jako produkt uboczny w syntezie oksazolowej Fischera (J.Am.Chem.Soc. 1949, 1028). W 1949 r. Comn-
forth wyjasnit strukturg 2,5-dwufenylooksazolidynonu-4, przy czym pojawity si¢ uwagi o probach syntezy tego
zwigzku. 2,5-dwufenylooksazolidynon-4 otrzymano przez przepuszczenie chlorowodoru gazowego przez wilgo-
" tny eter zawierajacy réwnomolowe iloéci aldehydu benzoesowego i nitrylu kwasu migdalowego. Otrzymano
zwiazek silnie zanieczyszczony o temperaturze topnienia zaledwie 190°C i nie podano wydajnosci.

Powyzsze metody posiadaly wiele wad, migdzy innymi niska wydajno$é, nieodpowiednia jako$¢ produktu.

Celem wynalazku byto zapewnienie takich warunkéw syntezy, ktére prowadzityby w prosty sposéb do
otrzymania 2,5-dwufenylooksazolidynonu-4 z wysokg wyda_]nosclq o dobrej ]akosm i z zadawalajaca powtarzalno—
Scia.

Sposobem wedlug wynalazku swiezo otrzymany, nie suszony i nie oczyszczony nitryl kwasu migdatowego
nasyca si¢ w mieszaninie z lekkim nadmiarem aldehydu benzoesowego w rozpuszczalniku korzystnie w eterze
etylowym, szybkim strumieniem chlorowodoru. W ciggu 20—30 minut uzyskuje si¢ podniesienie temperatury
_najkorzystniej do 38—40°C. Po lekkim ostudzeniu przez 1 godzing do masy reakcyjnej z wytworzonym osadem

dodaje si¢ alkoholu, korzystnie metylowego izostawia na dwie doby w temperaturze pokojowej. Po dwéch
dniach odsacza si¢ i na ciepto dokltadnie miesza z alkoholem. Po odsaczeniu i przemyciu alkoholem uzyskuje si¢

- czysty 2,5-dwufenylooksazolidynon-4.
Nieoczekiwanie okazato sig, ze dodanie do masy reakcyjnej alkoholu powoduje uniknigcie zbrylenia pro-
duktu i rozpuszczenie wszystkich ubocznych produktéw kondensacji bez strat wtasciwego produktu. Uzyskany
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sposobem wedtug wynalazku 2,5-dwufenylooksazolidynon-4 nie zawiera barwnych zanieczyszczen, wydajnosc
jego sigga 67%, nie wymaga krystalizacji, nie posiada zapachu i ma temperature topnienia 199—200°C. Ponadto
zaleta sposobu wedtug wynalazku jest ograniczenie Zuzycia surowcéw i zlikwidowanie chtodzenia masy reakeyj-
nej do niskich temperatur. '

Znanymi dotychczas metodami otrzymuje si¢ produkt wysoce zanieczyszczony uboczny mi produktami
kondensacji, a wydajno$¢ nie przekraczata 40% przy temperaturze topnienia 190°C. .

*Sposéb wedtug wynalazku wyjasniajg blizej, nie ograniczajgc jego zakresu, ponizsze przyk{ady, w ktdrych
czesdci wagowe oznaczaja gramy, a czesci objetosciowe mililitry.

Przyktad I Wnaczyniu reakcyjnym zaopatrzonym w chiodnicg zwrotng absorber chlorowodoru
umieszcza si¢ 670 czgéci wagowych 5,04 mola nitrylu kwasu migdatowego i 1500 czgsci objgtosciowych eteru
etylowego. Do roztworu dodaje si¢ 562 czesci wagowe 5,3 mola aldehydu benzoesowego i nasyca mieszaning
szybkim strumieniem gazowego chlorowodoru przez okoto 20—30 minut. Temperatura masy reakcyjnej podnosi
sie do 38—40°C. Nasycanie chlorowodorem przerywa si¢ i po 1 godzinie do masy reakcyjnej dodaje 375 czesci
objetosciowych alkoholu metylowego i pozostawia na 48 godzin. Nastgpnie wydzielony osad odsacza sig i prze-
mywa dwukrotnie po 300 czesci objgtosciowych alkoholu metylowego. Produkt przenosi si¢ do naczynia i po
doktadnym wymieszaniu z 600 cz¢fciami obj¢tosciowymi cieptego alkoholu metylowego pozostawia na 24
godziny. Po odsaczeniu, przemyciu 200 cze¢sciami objetosciowymi alkoholu metylowego i wysuszeniu otrzymuje
sie¢ 810 czgsci wagowych 3,4 mola okoto 67% wydajnosci czystego 2,5-dwufenylooksazolidynonu-4 o temperatu-
1ze topnienia 199—-201,5°C.

Przyktad IL Postepujac jak w przyk}adzm I sporzadza si¢ mieszaning nitrylu kwasu migdatowego,
eteru i benzaldehydu i nasyca ja gazowym chlorowodorem jak wyzej. Nasycanie przerywa si¢ i po 1 godzinie do
masy reakcyjnej dodaje 375 czesci objgtosciowych alkoholu etylowego i zostawia na 48 godzin. Nastepnie wydzie-
lony osad odsaczassig i przemywa dwukrotnije po 300 czgsci objetosciowych alkoholu etylowego. Produkt przeno-
si si¢ do naczyniai po doktadnym wymieszaniu z 600 czes$ciami obje tosciowymi cieptego alkoholu etylowego po-
zostawia na 24 godziny. Po odsgczeniu, przemyciu 200 cz¢$ciami obje tosciowymi alkoholu etylowego i wysuszeniu
otrzymuje si¢ 810 czesci wagowych 3,4 mola okoto 67% wydajnosci czystego 2,5-dwufenylooksazolidynonu-4
o temperaturze topnienia 190—201,5°C.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb otrzymywania 2,5-dwufenylooksazolidynonu-4 na drodze reakcji kondensacji nitrylu kwasu migda-
towego z aldehydem benzoesowym, w Srodowisku eteru etylowego i gazowego chlorowodoru, znamien -
ny ty m, ze reakcjg prowadzi si¢ w temperaturze 38—40°C, po czym masg reakcyjna miesza sig z alkoholem,
korzystnie alkoholem metylowym, a wydznelony surovy produkt oczyszcza si¢ przez doktadne wymieszanie
z cieptym alkoholem i saczenie.
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