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izoluje się ż mieszaniny reakcyjnej. Jak wi¬
dać, z dwubromku o wzorze 1 tworzy się łat¬
wo w wodnym roztworze monobromek o wzo¬
rze 12, który w obecności rozpuszczalnego w wo¬
dzie nieorganicznego siarczku lub wodarosiarcz-
ku przechodzi w związek meikapto o wzorze
3, przechodzący w warunkach reakcji w pożą¬
dany siarczek o wzorze 4. Korzystne \ okazało
się przed reakcją z siiarczMem ewentualnie
wodorosdairczkiem ogrzewać wodny roztwór
dwubromku o wzorze 1 przez pewien czas, na
przykład około 15 miimut do temperatury 50 <**-
70i°C. Korzystnie pracuje się tak, ze wodny
roztwór dwubromku o wzorze 1, podgrzany
wstępnie wkrapla się do wodnego roztworu
siarczku lub wodorosiarlcizku. Wypada przy
tym z roztworu reakcyjnego pożądany siarczek
o wzorze 4. We wszystkich wzorach X ozna¬
cza anion kwasu.

Jako rozpuszczalny w wodzie nieorganiczny
siarczek ewentualnie wodorosiarczek można
stosować, na przykład siarczek ewentualnie

Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania
siarczku bis — [4 — hydiroklsymetylo — 5 —
hydroksy — 6 — metylo — pirydyio — (3) —
metylowego] o wzorze 4 wyfcaizującym bardzo
dobre działanie centralnie znieczulające.

Sposób wytwarzania siarczku o wzorze 4,
polega na tym, że kwaśną sól addycyljm^ 3,4
— bis — ibromoetylo — 5 — hydroksy — 6 —
metylopdjrydyny poddaje się reakcji w roztwo¬
rze wodnymi z rozpuszczalnym w wodzie nie¬
organicznym siarczkiem lub wodoriosiarczkieim,
korzystnie siarczkiem iliulb wodorosilarczkiem al-
kaililoznym lub amonowym i tak otrzymany
siarczek bis — [4 — hydroksymetyio — 5 hy-
drokisy — o — metylo — pirydyio — (3) —
metylowy] o wzorze 4 izoluje w zwykły sposób
z mieszaniny reakcyjnej.

Sposobem według wynalazku otrzymuje się
siarczek z bardzo dobrą wydajnością o wyso¬
kiej czystości.

Związków o wzorze 2 i 3, które prawdopo¬
dobnie występują jako produkty pośrednie, nie



wodarasianczek metali ziem alkalicznych, me¬
tali alkalicznych iLuib amonowy. Szczególnie ko¬
rzystnie jest stosowanie siarczku luib wodoro-r
siarczku sodowego.

Siarczek o wzorze 4 odsącza się z mieszani¬
ny reakcyjnej i z .przesączu, po dodaniu amo¬
niaku, można izolować dalszą óHość produktu.

Sposób według wynalazku umożliwia wytwa¬
rzanie siarczku o wzorze 4, przy zastosowaniu
bardizo tanich materiałów wyjściowych z dor
brą wydajnością i z najwyższą czystością.

Przykład I. Roztwór 11&£> g ibromowodor-
ku 3,4 — his — brottwetyjo*— 5 — hydaroksy
— 16 — metylopirydyny w, 480 cm* wody, który
ogrzewańo przez 113 minut do temperatury
©0°C wkrapla się w cląigu 6 — 7 godzin do roz^
tworu 110 g KOH w 50 cm5 wody, nasyconego
HtS, w temperaturze HO — 15°C, stosując mle-
szanlie. Wyltrącony (siarczek Oblis — [4 — hydiro-
IcaymtaiytoT—-5s— hydroksy — 6 — metylopi¬
rydylo — (3) — metylowy] odsącza się i prze-
mypwa acetaneHfr Temp-watum topnienia 219°C,
wydajność 0,6 g.

Przesącz pozostawia się do odstania na prze¬
ciąg 3 dni w temperaturze pokojowej; z mie¬
szaniną 5*0 cm8 dioksanu, HOO om3 stężonego
amoniaku i 1 g węgla zwierzęcego. Wydajność
siarczku bfck — [i — ihyidkrefittyinot^^ — 5.- —
hydroksy — 6 — metyilopirydylo — (3) — me¬
tylowego] wynosi 1,1 g. temperatura topnienia
216 — 220°C (wytfaaiKrffc; caia«ovwia , Whh

Przykład II. Do roztworu I2W0 g NazS •
HiO w 5^ cm8 wody wkrapla się mieszając
w ciągu *T— 7 godzin w temperaituirze ID—!l5"°'C
roztwór 183"g (bromowodorfku 3,4 — bis — bro-
mometylo — 5" — hydfcksymetyłopirydyny,
ogrzewanego uprzednio przez 15"mintit do tem¬

peratury <60°C. Mieszaninę reakcyjną pozosta¬
wiono na noc, a następnie odsączono wytrąco¬
ny siarczek bis — [4 — hydroksyimetylo — 5
— hydroksy — 6 — metylopirydylo — (3) —
metylowy]. Wydajność 5"9 g, temperatura top¬
nienia B1I9—.22)Q°C. Z przesączu można otrzy¬
mać przez zadanie 15)00 cm8 etanolu, ,H0O0 om8
stężonego amoniaku i 5 g węgla zwierzęcego,
da&sze "8,5- g siairozku bis — [4 — hydroksyme¬
tylo — 5 hydroksy — 6 — metylopirydylo —
(3) — metylowego].

Zastrzeżenia patentowe

1* Sposób wyljwarizaffiia pochodnej witaminy Be
zawierającej siarkę, znamienny tym, że kwa¬
śną sól addycyjną - 3y4. — bis — bromomety^
lo — 5 — hydroksy — 6 — metylopirydyny
w roztworze wodnym poddaje się reakcji
z rozpuszczalnym w wodzie nieorganicznym
siarczkiem lub wodorosiarozkiem^ kowzystr
nie siarczkiem ewentualnie wodorosiarcz-
kiem alkalicznym lub amonowym i otrzy¬
many? siarczek bis — [4 — hydroksymetylo
— .5,— hydroksyv— 6 — metylopirydylo —
(3) — metylowy] wydziela z mieszaniny re¬
akcyjnej zwykłymi metodami.

2. Sf^osófo według za&trz*: 1, znamienny tym, że
wodny roztwór kwaśnej isoii adldycyjnej 3,4
— bis4— bromometylo — 5 — hydiroksy —
G*^ melj^oii^ydyiny ogrzewa się przez pe¬
wien okres czasu przed reakcją z siarcz^
kiem; ewenitiwlwto?wocteaoaiairczMemŁ.

- E. Mser*o.k^. A4&>ti ieng.es e 1 l^cdia.i t

Zastępca: mgr Józef Kamiński
rzecznijk" paftemrtowy
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