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Zpisob &isténi /4-karboxybutyl/trife-
nylfosfonium bromidu vzorce I

[}C6H5/3P/+/CH20ﬁ2CH20H2000H] Br/~/

spodivd v tom, Ze se technicky produkt

s obsahem 93 a? 98 % slouleniny vzorce

I rozpusti za varu v _ethanolu nebo
2-propanolu a po ochlazeni pa teplotu 70
a% 75 0C se k roztoku p¥idd po kapkédch za
michdni ethylacetdt nebo isopropylacetds
v 1 az 1,3 ndsobném objemovém mnozstvi
alkoholu, ziskand suspenze se pozvolna
ochladi rychlosti 065 a? 2 9C za minutu
na teplotu O a# +5 °C po 12 a% 24 hodindch
gténi se vyloudeny krystalicky podil odsa-
je, promyje ethylacetdtem a po vysuSeni
pFi teplot& 90 e 110 °C a tlaku 0,5 aZ

2 kPa se ziskd produkt obecného vzorce L.
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Vynélez se tykéd zptsobu éistdni /4-karboxybutyl/trifenyl-
fosfonium bromidu vzorce I

[/36H5/3p/+/CHZCI-IZCHZCHZQOOH 7 B/~ "y

Titulni sloudenina vzorce I se vyuzivé pri synthese prirodnich
makromolekul, zvlasté pri synthese prostaglandind a jejich ana-
logt, kde se pomoci nf zavédf do molekuly of-Fetdzec. Prosta-
glandiny jsou biologicky vysoce #&inné substance ovlivnujici
v&t8inu Zivotné ddleZitych funkeci /Prostaglandin Synthesis
/Bindra J.S., Bindra R. /Academic Press, New York, 1977; Kon-
takte Merck/ 1983 /2/, 26; Kontakte Merck/, 1984 /2/, 50/,

Zptisoby pripravy fosfoniovych soli jsou v3eobecné zndmé
Methoden der organischen Chemie /Houben-Weyl/, df1 E 1, str.
491, G. Thieme Verlag, Stuttgart, New York 1982, viz téZ
4, vyd. 411 XII/1, str. 77 a nésl./. boposud se fosfoniové so-
1i p¥i synthese pouZivajf v technické kvalitd nebo se &isti
krystalisac{ z methylkyanidu /acetonitrilu/ /J.Am.Chem.Soc. 91,
5675 /1969/, US pat. spisy &. 1 493 512, 4 073 80% trituraci
acetonem /US pat. spis &. 4 093 650/, toluenem /&s. AQ 228 058
nebo tetrahydrofuranem J.Org.Chem. 33, 3504 /1968/, nebo pre-
sréd¥enim z dichlormethanu/etheru /Synthesis 1977, 699, Chem.
Ber. 109, 58 /1976/, chloroformi/etheru /Phosphorous 5, 109
/1975//.

Nevyhodou prvniho zplsobu je pouZiti vysoce toxického ace-
tonitrilu. Druhy zptsob pou?ivé rozpoustédla, kterd jsou zvl1&as-
t& nebezpelnd z hlediska hygienického a moZnosti zneuziti
/2v145t& nebezpelny jed/ a mimo to &istota produktu je &asto
95 a¥ 97% a vyt&Zky se pohybuji mezi 50 a¥ 75 %. PouZiti fos-
foniové s0li ve vy3e uvedené Cistotd mé Sasto za nésledek kon-
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taminaci cflovych produktd malym mno¥stvim, vit¥inou obtiZn&
odstranitelnych, nezadoucich produktd. Z uvedenych uddajd je
zfe jmé, Ze vySe uvedené technické postupy Jjsou Zv148tE z hygie-
nického hlediska a moZnosti zneuZiti /narkomanie/ nevhodné.

Na tyto znémé postupy navazuje v pozitivnim smyslu zpisob
podle vyndlezu, ktery vySe uvedené nevyhody v podstatd odstra-
nuje. Podstata zplsobu podle vynélezu spodivé v tom, %e se tech-
nicky /4-karboxybutyl/trifenylfosfonium bromid piipraveny podle
AD 228 058 s obsahem nejvy8e 9% a% 98 % hmot. rozpusti za horka
v ethanolu nebo 2-propanolu. Po samovolném ochlazeni alkoholic-
kého roztoku na teplotu 70 a%Z 75 ©C se pfidd za michéni pozvol-
na ethylacetdt nebo isopropylacetdt v 1 aZ 1,3 nésobném obj.
mno¥stvi alkoholu. Potom se suspense rychlost{ 0,5 a% 2 °C za
minutu ochladf na 0 a% +5 ©C a ponechd pri této teplotd v klidu
12 a¥ 24 hodin. Vylouleny krystalicky podil se odsaje, promyje
vy8e uvedenym acetdtem a vysud{ pri teplotd 90 aZ% 110 °C a tla-
ku 0,5 a% 2 kPa. Timto postupem se ziskd produkt o minimélnfim
obsahu 99,9 % slouleniny obecného vzorce I ve vytéZku 88 aZ

92 %.

V¥hodou zptsobu podle vyndlezu je predev&im jednoduché pro-
veden?, pouZitf hygienicky nezévadnych rozpoudtddel a vysokd
*istota produktu.

Zpisob podle vyndlezu je demonstrovén na ndkolika konkrét-
nich piikladech provedeni, které Zé&dnym zplsobem neomezuji roz-
sah prfedm&tu vynélezu. :

Priklad

335 g technického /4«karboxybutyl/trifenylfosfonium bromi-
du o obsahu 97,2 % sloudeniny vzorce I teploty téni 175 a¥
188 O°C bylo rozpuXténo za horka v 447 ml ethanolu. Potom byl
roztok ochlazen na teplotu 70 a%¥ 75 °C a za michéni pridéno po
gdstech 558 ml ethylacetdtu. Ji¥ b&hem priddvéni ethylacetsdtu
se vytvoPil zdkal. Potom byla pozvolna teplota roztoku sniZena
na teplotu mistposti a nakonec ponechéna p¥i teplotd +2 aZ 5 °C
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v klidu. Vyloudené krystaly byly odsédty, promyty 2x 500 ml ethyl-
acetdtu a vysuSeny ve vakuové sulérné pri 100 ©C a tlaku 1 kPa.
Bylo z{skéno 301,5 g produktu, jeho¥ teplota téni byla 198 aZ
204 ©°C, obsahujfci 99,96 % hmot. /4-karboxybutyl/trifenylfosfo-
nium bromidu, stanoveny alkalimetricky.

PREDMET VIYINALEZU

Zplsob &i¥tdni /4-karboxybutyl/trifenylfosfonium bromidu

vzorce I
[/c6¥5 /5P /CaCHACHACH,CO0H | Br/~/ /1/,

vyznadujici se tim, Ze se technicky produkt s obsahem nejvySe
9% a¥ 98 % hmot. sloudeniny vzorce I rozpusti za varu v etha-
nolu nebo 2-propanolu a po ochlazeni ma teplotu 70 a% 75 °C
se k roztoku pFidé po kapkéch za michdni 1 aZ 1,5 nédsobné mnoZ-
stvi ethylacetdtu nebo isopropylacetétu vztaZeno na objem alko-
holu, zIskané suspenze se rychlosti 0,5 a% 2 °C za minutu
ochladf na teplotu O a% +5 ©C, po 12 a¥ 24 hodinéch sténi se
vyloudeny krystalicky podil odsaje, promyje ethylacetétem a po
vysudeni p¥i teplot® 90 a¥ 110 °C a tlaku 0,5 a% 2 kPa se ziské
produkt s obsahem alespon 99,9 % hmot. sloudeniny obecného

vzorce I.
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