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Sposéb wytwarzania nowego 1-(3-benzoilofenylo)-propynu
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia nowego 1-(3-benzoilofenylo)-propynu.

Nowy 1-(3-benzoilofenylo)-propyn stanowi zwig-
zek przejSciowy w procesie wytwarzania kwasu
2-(3-benzoilofenylo)-propionowego, wykazujgcego
cptymalng czynno§é zmieczulajgco-przeciwreuma-
tycznag.

Sposéb wediug wynalazku zilustrowany jest sche-
matami 1 i 2, ktére oprécz tego sposobu przedsta-
wiajg rowniez metode wytwarzania zwigzkow wyj-
$ciowych w sposobie wedlug wynalazku, to jest
3-jodobenzofenonu (schemat 1) i 3-bromobenzofe-
nonu (schemat 2). Zwigzki, z ktérych wytwarza sie
te zwiazki wyjsciowe, to jest kwas benzoesowy
i benzoesan etylu, sg tanie i tatwo dostepne.

Cechg sposobu wedlug wynalazku jest poddawa-
nie 3-bromobenzofenonu albo 3-jodobenzofenonu
reakcji z metyloacetylenkiem miedzi w tempera-
turze 160—240°C, pod ciSnieniem 5—15 atm, ko-
rzystnie w §rodowisku pirydyny.

Sposéb  wedlug wynalazku
przyklady.

Przyktad I. Do autoklawu o pojemnoSci
200 cm3, wyposazonego w ogrzewacz i mieszadlo,
wprowadza sie 26,6 g 3-jodobenzofenonu o tempe-
raturze topnienia 38,5—42,5°C (wedlug literatury
44°C — patrz B.V. Trunov, E.S, Novikova, Zur.
Obszcz. Chimii, 26, 1994 (1956), 8,9 g metyloacety-
lenku miedzi (praca doktorska W.R. Pilgrim’a,
str. 47, Queen’s University, Kingston,
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Canada, marzec 1969 r.) i 80 ml pirydyny. Auto-
klaw przeplukuje sig¢ siedmiokrotnie azotem i za-
myka utrzymujgc wewngtrz atmosfere azotu. Mie-
szanine reakcyjng ogrzewa sig, mieszajge do tem-
peratury 110—120°C; po uptywie 17 godzin chlodzi
do temperatury pokojowej i wlewa do 500 ml
wody. Strgcony CuJ odsgcza sie i przemywa 200 ml
eteru, warstwe wodng oddziela sie za pomocg roz-
dzielacza i ekstrahuje dwoma 150 ml porcjami
eteru. Polgczone ekstrakty eterowe przemywa sie
dwoma 75 ml porcjami 5%, wodnego roztworu HCI
i czterema 75 ml porcjami wody, Produkt suszy sie

nad NA:SO4, odsgcza i przenosi do urzadzenia do

destylacji. Gléwna frakcja destyluje w tempera-
turze 185—196°C pod ciSnieniem 0,4 mm. Otrzy-
muje sie 16,0 g produktu (84,3%, wydajnosci teore-
tycznej).

Chromatografia gazowa 97%,.

Analiza elementarna dla CisHi20 = 220,10

Obliczono: C, 87,30; H 546
Stwierdzono: C, 86,86; H 5,38
Widmo IR: #(C-) = 2240 cm™1, »(CO) = 1670 cm™1!

Widmo NMR: 6(-CH:) = 2,40 (silne), §(9H) = 7,96
. (Srednie).

Przyktad II. Do autoklawu o pojemnosci
200 cm3 wprowadza sie stopniowo 26,6 g 3-bromo-
benzofenonu, 10,3 g metyloacetylenku miedzi i
80 ml pirydyny (wysuszonej nad NaOH), po czym
przeplukuje sie go siedmiokrotnie azotem i zamy-
ka, utrzymujac wewnatrz atmosfere azotu. Miesza-
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nine reakcyjna ogrzewa sie mieszajac do tempera-
tury 230°C, w wyniku czego ciSnienie wewnatrz
zutoxlawu wzrasta do okolo 15 atm. Po uplywie
48 godzin mieszania w temperaturze 230°C, mie-
szanine reakcyjng chlodzi sie i wlewa do 500 ml
wody. Strgcony CuBr odsgcza sie, przemywa
200 ml eteru, warstwe wodng ekstrahuje dwoma
150 ml porcjami eteru, potgczone ekstrakty eterowe
przemywa sie dwoma 150 ml porcjami 5% wodnego
roztworu HCI i trzema 150 ml porcjami wody, po
czym produkt suszy sie nad Na SO¢ Po odsaczeniu
Na2804 i odparowaniu eteru w wyparce obrotowe]
pozostaloéé, majgca postaé oleju oddestylowuje “sig
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w temperaturze 185—186°C pod ci$nieniem 0,4 mm
Hg. Otrzymuje sie 18,0 g produktu (80,2%, wydaj-
noici teoretycznej). Analiza metodg chromatografii
cienkowarstwowej: 1 plamka (chloroform, zel krze-
mionkowy 60 Fzs:).
Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania nowego 1-(3-benzuilofe-
nylo)-propynu, znamienny tym, Ze 3-bromomenzo-
fenon albo 3-jodobenzofenon poddaje sie reakcji
z metyloacetylenkiem miedzi, w temperaturze
160—240°C i pod ci$nieniem 5—15 atm,

2. Sposbb wedlug zastrz. 1, znamieany tym, ze
reakcje prowadzi sie¢ w §rodowisku pirydyny.

COCl
SOCl,

CuC=CCH,

Schemot 1

CO.,CaHs Br,

AlCls
Bl"z

Br.  COCl

reckc]o

COCHs B COM

H@

SOCl;

CO
el S

Friedela-Craftsa

co Br
o U
C=CCH3

Schemot 2

O0zZGraf. Z.P. Dz-wo, z. 54 (95+20) 9.80

Cena 45 zt



	PL106809B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DRAWINGS
	DESCRIPTION


