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Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania
sianczku bis — [4 — hydroksymetylo — 5 —
hydroksy — 6 — metylo — pirydylo — 3) —
metylowego] 0 wzorze 4 wykazujacym bardzo
dobre dziatanie centralnie znieczulajgce.

Sposéb wytwarzania siarczku o wzorze 4,
polega na tym, ze kwasng s6l wddycylma, 34

— bis — bromoetylo — 5 — hydroksy — " —

metylopirydyny poddaje sie¢ reakecji w roztwo-
rze wodnym z rozpuszczalnym w wodzie nie-
organicznym siarczkiem lub wodorosiancdkiem,
korzystnie siarczkiiem Iub wodorosianczdkiem al-
kalicznym lub amonowym i tak ofrzymany
siarezek bis — [4 — hydroksymetylo — 5 hy-
drolksy — 6 — metylo — pirydylo — @) —
metylowy] o wizorze 4 izoluje w zwykly spos()b
z mieszaniny reakcyjnej.

"Sposobem wedlug wynalazku otrzymuje sig
siarczek z bardzo dobrg wydajnoscia o wyso-
kiej czysbosci,

Zwigzk6w o wzorze 2 i 3, ktére prawdopo-
dobnie wystepuja jako produkty posrednie, nie

izoluje si¢ z mieszaniny reakcyjnej. Jak wi-
da¢, z dwubromku o wzorze 1 tworzy sie lat-
w0 W wodnym roztworze monobromek o wzo-
rze 2, ktéry w obecnoéci rozpusaczalnego w wo-
dzie ‘nieorganicznego siarczku lub. wodordsiarcz-
ku przechodzi w zwigzek merkapto o wzorze
3, przechodzacy w warunkach reakcji w pozg-
dany siarczek o wazorze 4. Korzystne  okazalo
sie przed reakcjg z siarczkiem ewentualnie
wodorosiarczkiem ogrzewaé wodny rToz¢wor .
dwubromiku o wzorze 1 przez pewien czas, na
przyklad oketo 15 minut do temperatury 50 -
TO°C. Korzystnie pracuje sie tak, Ze wodny
roztwér dwubromku o wzorze 1, podgrzany
wstepnie wkrapla sie do wodnego roztworu
sianczku lub wodorosiarcziku, Wypada przy

tym z roztworu reakcyjnego poigdany siarczek -

o wzorze 4. We wszystkich wzorach X ozna-
cza anion kwasu, -

Jako rozpuszczalny w wodzle nieorganiczny
siarczek ewentusinie wodorosianczek mozna -
stosowaé, na preyklad siarczek ewentualnie



wodorosiarczek metali ziem alkalicznych, me-
tali alkalicenych lub amonowy. Szczegblnie ko-
rzystne jest stosowanie siarczku lub wodoro-
siarczku sodowego, )

Siarczek o wzorze 4 odsgoza sie z mieszani-
ny reakcyjnej i z przesaczu, po dedaniu amo-
niaku, mozna izolowaé¢ dalszg ilo§é produlstu.

Sposéb wedtug wynalazku umogliwia wytwa-

rzanie siarcdou o wazorze 4, przy zastosowaniu:

bardzo tanich materialéow wyjsciowych z do-
brg wydajneétia i'z najwyssza. czystoseia.

Przyktad I. Roztwér 185 g bromowodor-
ku 34 — bis — bromeetylo-— 5 — hydroksy
— 6 — metylopirydyny w.:400:cm? wody, ktory
ogrzewano przez 15 minut do temperatury
60°C wkrapla si¢ w ciggu 6 —7 godzin do roz-
tworu 10 g KOH w 50 cm? wody, nasyconego
H:S, w temperaturze 10 —15°C, stosujagc mie-
szanfie. Wyitracony siarczek bis — [4 — hydro-
keymetylo) — 5 — hydroksy — 6 — metylopi-
rydylo — (3) — metylowy] odsgcza sie i prze-
mywa acectenenr; Temnpesature topnienia 219°C,
wydajnosé 6,6 g.

Przesgcz pozostawia sie do. odstania na prze-
cigg 3 dni w temperaturze pckojowej, z nrie-
szaning 50 cm?® dioksanu, 100 cm? stezonego
amoniaku i 1 g wegla zwierzecego. Wydajnosé

siarczku bis: — [4 —- hydrolesymetylo, — 5 —.

hydroksy — 6 — metylopirydylo — (3) — me-
tylowego] wynosi 1,1 g. temperatura topnienia
218 — 220°C (wydainodé: calleowita, 85%¢).
Przykitad II. Do roztworu 200 g NazS -
H:O w 500 cm® wody wkrapla sie mieszajac
w ciggu 6— T godzin w temperaturze 10—15°C
roztwo6t 183 g bromowodorku 3,4 — bis — bro-
mometyld — 5 — hydfcksymetylopirydyny,
ogrzewanego uprzednio przez-15 minut do tem-

peratury 60°C. Mieszanine reakcyjng pozosta-
wiono na noc, a nastepnie odsgczono wytrgco-
ny sianczek bis — [¢ — hydroksymetylo — 5
— hydroksy — 6 — metylopirydylo — (3) —
metylowy]. Wydajno$é 59 g, temperatura top-
nienia 1219 —220°C. Z przesgczu mozna otrzy-
miaé przez zadanie 500 cm? etanolu, 1000 cms3
stezonego amoniaku i 5 g wegla zwierzecego,
dalsze 8,5 g siarczku bis — [4 — hydroksyme-
tylo — 5 hydroksy — 6 — metylopirydylo —
(3). — metylowego].

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzamia pochodnej witaminy Bs
zawierajacej siarke, znamienny tym, ze kwa-
$ng sél addycyjng. 34. — bis. — bromomety-
lo — 5 — hydroksy — 6 — metylopirydyny
w roztworze wodnym poddaje sie reakcji
Z rozpuszczalnym w wodzie nieorganicznym
siarczkiemm lub wodorosiarczkiem; kapzyst:
nie siarczkiem ewentualnie wodorosiarcz-
kiem alkalicznym lub amonowym i otrzy-
manyv sianczek bis — [4¢ — hydroksymetylo
— 5 — hydroksy, — 6 — metylopirydylo —
(3) — metylowy] wydziela z mieszaniny re-
akcyjnej zwyklymi metcdami.

2.. Sposdb wedbug. zastrz,: 1, znamienny tym, ze
wodny roztwér kwasnej soli addycyjnej 3,4
— bis — bromometylo — 5 — hydnoksy —
6. — medylopirydyny ogrzewa sie przez pe-
wien okres czasu przed reakcja z siarcz-
kiem,; ewentualmies wodesosiarczisisnm: .

_E. Merck, Aktiengesellschadft

Zastepca: mgr JOzef’ Kanmrifiski
rzeczrik- patértowy
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