CS 267945 B1

CESKOSLOVENSKA
SOCIALISTICKA
REPUBLIKA

(19)

FEDERALNI URAD
PRO VYNALEZY

POPIS VYNALEZU

K AUTORSKEMU OSVEDCENIU

(21) pv 7880-87.w

(22) Prihlasené 04 11 87
(40) Zverejnené 12 07 89
(45) Vydaneé 31 07 90

267 945

(11

(13)

(51)

Bt

Int. Cl1%*
C 07 D 239/%4

(75)
Autor vynalezu

STIBRANYI LADISLAV ing, CSo,,
VEVERKA MIROSLAV ing, CSo,, BRATISLAVA,
JENDRICHOVSKY JAN ing, CSc,, MODRA

(54)

A
Sposob pripravy 5-brém-§-amino-i-metyl-
uraoilu

(57) Predmetom rielenia je ap'c‘mob pripra-
vy 5~brén-6=amino~1i-metyluracilu, ktory
jo medziproduktom vyroby teobrominu,
reakeion brdm vo vode z Gmamino-{-metyl-
wuracilom pri zvi¥ensj teplote, Pri tomto
prevedeni je Gplne potladeny vanik di-
trémderivitu, vfhodou je tie¥ jednoduohd

prevedenie,
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Predmetom vynAlezu je 8p380b pripravy 5-br6m—6-am1no-1-mety1uraoilu vzoroa I
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ktory je medziproduktom pre pripravu purinovfoh béz,
Doposial sa predmetnd zluSenina pripravovala reakoiou 6~amino~i~metyluracilu

vzorca II
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s brémom vo vode ixri teplotéch okolo 20 °C (Barker, Luthy: J, Chem, Soo, 1965, 917-920
alsbo v kyseline octoveJ (Wojolechoweki J,, Polsky patent 42 976). Balsim spdsobom pri-
pravy je pdsobenie brému v alkaliokom bodnom prostredi (8. A0 267082), ktory sa afoe
vyznaduje znfZenym obsahom dibrdmderivétu, pri reakoii vzniki odpad vodndho roztolku
alkaliokyoh bromidov,

SpSaobom podia vyndlezu sa predmetné zldSenina vzorca I pripravuje z 6-amino-{-me=-
tyluracilu vzorca II a brém vo vodnom prostredf za teploty 50 -~ 100 °C. Pou¥iva sa
molérny pomer brému k 6-amino~i-metyluracilu wsorca II 1:1 a¥ 2:1,

V#hodou tohto prevedenia reakoie je rfohly priebeh, pri teplotéch 50 - 100 °C je
Gplne potladeny vznik dibrémderivétu, Reakoia je mierne exotexrmni, 3o postaduje na udre
Ziavanie reakdnej teploty, umoZnuje viesl tdto reakeiu adiabatickim kontinudlnym gpS-
sobom,

Vv dal3om je predmet vyndlezu objasneny na prikladoch bez toho, %e by sa na tieto
v§ludne obmedzoval, '

Priklad 1

Zmes 140 g (1,0 mél) Geamino=i-metyluracilu v 1 000 ml vody sa zohreje na 50 °C, V priebe-
hu 20 minit sa za intenzivneho mie3ania privedie pod hladinu 61,2 ml (192 g; 1,2 mdlu)
brém, Teplota sa pri pridivani samodinne zv§¥i na 80 °C, Produkt sa odfiltruje, premy-
Je 100 ml vody a rozpusti v 500 ml 2M roztoku NaOH. PridA sa aktfvne uhlie, odfiltruje
a filtrdt sa okyseli 60 ml kyseliny ootoveJj, Z roztoku vypadne produkt, ktory sa odsaje,
premyje 200 ml vody, 200 ml etanolu a vysu¥f pri 105 °C, Ziska sa 162 g (73 %) 5-brém-
~6~amino~1-metyluracilu t,t. 283 a% 286 °c,
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V tab, 1 si uvedend rozne reakdné podmienky tohto prevedenia

n Br, MAU T Spracovanie vtadok Teplota
(mol) (mol) (°c) topenia
1 1 1 75-80 A 67,2 281-285
2 1,5 1 7%-80 B 78,1 280~285
3 2,0 1 75=80 B 41,3 281-284
L 0,12 0,1 80 B 72,0 280285
5 0,08 0,04 90-100 A 63,0 283-286
n -~ 3islo pokusu
1 = S~aminoe-i-metyluracil
A - produkt sa 3istil cez sodnt sof
B - produkt sa izoloval bez Jistenia cez sodmi sol

PREDMET VYNAKLEGZTU

Te Sp380b pripravy 5-brém-6-amino-i-metyluracilu vzoroa I

7 Gmaminoeie~metyluraoilu vzoroa IT
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a brému vo vodnom prostred{ vyznaleny tym, %e reakcia sa uskutodhuje pri teplote

50 - 100 %,

2, Sstob podla bodu 1 vyznaSenf tym, %e sa poufiva moldrny pomer brémm k S~amino-i-me-

tyluraoilu vzoroa II 1:1 a¥ 2:1,
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