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o - Sposdb oczyszczania estru dwumetylowego kwasu

B. B, B -tréjchloro- a-hydroksyetylofosfonowego
Patent trwa od dnia 29 11pca 1959 T.

R

Otrzymywanie estru dwumetylowego kwasu
B, B, B -tréjchloro- o -hydreksyetylofosfonowego
jest znane. Odbywa si¢ ono przez dzialanie
dwumetylofosforynu na chloral albo dzialaniem
tréjchlorku fosforu i .metanolu na chloral. Do
‘zwalczania szkodnikéw mozna stosowaé ester
w stanie nieoczyszczonym. Przy stosowaniu
wymienionych estré6w kwasu fosfonowego do
celéw leczniczych, konieczne jest specjalne
oczyszczanie. Dotychczas znana byla krystaliza-
cja z czterochlorku wegla, jako niewodnego
rozpuszczalnika. }

- Stwierdzono, ze ester dwumetylowy kwasu
B, B, B-tréjchloro- ¢-hydroksyetylofosfonowego
ofrzymuje sie w stanie czystym odpowiednim do
celow leczniczych, je§li produkt surowy prze-

krystalizowuje si¢ z wody, do ktérej dodano

*) Wlasciciel patentu o$wiadczyl, ze wspél-
twércami wynalazku sg Lothar Zoélch i dr
Wolfgang Kipping. .

Plerwszeﬁstwo 17 grudnia 1958 r. (Nlemmecka Republika Demokratyczna).

ewentualnie jednowartoéciowe, albo wielowar: -
to$ciowe rozpuszczalne w wodzie alkohole, albo
powierzchniowo-czynne §rodki, np. sole pota-
sowcowe sulfokwaséw parafinowych o diugich
lancuchach. Jake alkohole wchodza w rachubg
np. metanol, etanol, propanol, glikol, poliglikol,
heksantriol. Wiadomo wprawdzie, iz wymienio-
ny ester wykazuje .pewna rozpuszczalno$¢ w
wodzie, jednakowoz sklonno§¢ do rozkladu
w ogrzanej wodzie byla przyczyna, ze nie sto-
sowano Kkrystalizacji z medium wodnego.
Oczyszczony znanym sposobem $rodek posiada
inne wila$ciwo$ci odno$nie rozpuszczalnosci niz
$rodek oczyszczony sposobem wedlug wyne-
lazku. Jest on calkowicie pozbawiony organicz-
nych rozpuszczalnikéw i posiada wymagang
dla $rodkéw leczniczych czysto§é. Do oczysz-
czania sposobem wedlug wynalazku odpowiec-
ni jest zwlaszeza ester, ktéry otrzymuje sie
przez réwnoczesne dzialanie tro;chlorku fosforu
i metanolu na chloral.



PrzykYad I 1500 g technicznego estru
dwumetylowego kwasu B, B. p-tréjchloro-¢
.-hyqqus_;wgylofosfmdweg'o (temperatura top-
nienfa; 60 — 60°) ro2puszcza si¢ mieszajac i lek-
ko ogrzewajac w 1000 ml wody i roztwor
ogrzany do temperatury okolo 40° ochladza sic
stopniowo do temperatury 0 — 5°C stale mie-
szajac. Ester krystalizuje po kilku minutach
z wodnego roztworu w postaci bezbarwnych
igiel. Odsgcza sie ma nuczy i oczyszczony su-
szy na powietrzu. Otrzymuje si¢ 980 g estru
dwumetylowego kwasu B. B, B-tréjchloro ¢ hydro-
ksyetylofosfonowego, o temperaturze topnienia
74 — 76°C.

Przykltad II 1300 g technicznego estru
dwumetylowego kwasu §, B, B -tréjchloro ¢ -hy-
Groksyetylofosfonowego (temperatura topnie-
nia 50 — 60°C) ogrzewa sie do temperatury
60°C i rozpuszcza roztopiong mase w 1 litrze
wody. W celu usunigcia ewentualnego brazowe-
go zabarwienia klarownego roztworu dodaje sie
okolo 20 g sproszkowanego wegla aktywnego
i sgeczy po 20 minutach. Otrzymany bezbarw-
ny roztwor ochtadza sie do temperatury 10 —
15°C, dodaje kilka krysztaléw juz oczyszczone-
go estru w celu zaszczepienia i saczy po go-

dzinnym mieszaniu, na nuczy. Lug macierzy-

sty ochladza sie do temperatury 0 — 5°C, a wy-
krystalizowany ester odsgcza jak wyzej. Po
wysuszeniu na powietrzu albo w prozni otrzy-
muje sie lgcznie 900 g estru dwumetylowego
kwasu B, B, p-tréjchlom— a -hydroksyetylofosfo-
nowego, o temperaturze topnienia 73 — 77°C.

74. RSW ,,Prasa“, Kielce.

PrzyktadIII 1400 g technicznego estru
dwumetylowego kwasu f, B, B -tréjchloro-g -hy-
droksyetylofosfonowego (temperatura topnienia
50 — 60°C) ogrzewa sie do temperatury 60°C,
rozpuszcza stopiong mase w 1 litrze wody
i dodaje mieszajac 10 g soli sodowej sulfochlor-
ku parafinowego o diugim ancuchu (alkilo-
sulfonian sodu). Po przerébce wedlug przykla-
du I otrzymuje sie 950 g estru dwumetylowego
lgwasu B, B, p-tréjchloro-a -hydroksyetylofosto-
nowego, o temperaturze topnienia 75 — 77°C.

Przyktlad IV. Postgpuje si¢ jak w przy-
kladzie III i dodaje zamiast soli sodowej sul-
fochlorku parafinowego o diugim lancuchu,
30 g alkoholu metylowego do przygotowanego
roztworu. Otrzymuje sie 130 g estru dwumety-
lowego kwasu B, B, B -tréjchlorog -hydroksyety-
lofosfonowego, o temperaturze topnienia
74 — 76°C.

Zastrzezenie patentowe '

Sposéb oczyszczania estru dwumetylowego
kwasu §, B8, B -tréjchloro-g -hydroksyetylofosto-
nowego, znamienny tym, ze ester przekrystali-
zowuje si¢ z wndy, do ktérej dodaje sie jedno-
wartosciowe albo wielowartoSciowe alkohole
rozpuszczalne w wodzie albo $rodki powierzch-
niowo-czynne, -

VEB Farbenfabrik Wolfen

Zastepca: dr Andrzej Au
rzecznik patentowy
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