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Sposob otrzymywania pochodnej kwasu salicylowego
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b otrzymy-
wania pochodnej kwasu acetylosalicylowego o wzo-
rze, podanym na rysunku.

Znany z opisu patentowego RFN DOS nr 2320945
spos6b otrzymywania pochodnej kwasu acetylosa-
licylowego o podanym wzorze polega na acylowa-
niu estru acetoksymetylowego kwasu salicylowe-
go, znanego pod nazwg Salacetolu. Wydajnosé wy-
nosi 60% w stosunku do wyjsciowego Salacetolu.

Salacetol, wobec braku lepszych wlasnoéci w po-
réwnaniu z aspiryna, zostat z lecznictwa wycofany.

Istnieja réwniez trudno$ci w ofrzymywaniu Sa-
lacetolu w formie czystej., Wobec w/w trudnosci
spos6b ten jest mato przydatny.

Sposdb otrzymywania pochodnej kwasu salicylo-
wego o wzorze podanym mna rysunku, wediug wy-
nalazku polega na tym, ze ma kwas acetylosalicy-
lowy w postaci soli z metalem alkalicznym, ko-
rzystnie sodem lub trzeciorzedowa amina, korzy-
stnie tréjetyloaming, w rozpuszczalniku organicz-
nym dziata sie chloroacetonem, po czym ester ace-
tyLou'nerEylowy kwasu acetylosalicylowego izoluje
sie z mieszaniny znanymi sposobami. Jako rozpusz-
czalniki onganiczne stosuje sie dwumetyloformamid
albo dwumetylosuflotlenek. Proces wytwarzania es-
tru prowadzi sie w temperaturze pokojowej przez
okoto dobe.

- W czasie badan okazato sie, iz reakcja otrzymy-
wania estru aspiryny zachodzi w sposéb jednorod-
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ny, w wyniku czego uzyskuje si¢ wydajnoéé reakcji
powyzej 90% teoretycznej.

Innymi zaletami jest dostepno$é aspiryny oraz
prostota rozwigzania. Spos6b wedlug wynalazku
objasniaja blizej ponizsze przyktady.

Przyklad I 10,8 g (60 mM) aspiryny zamienia
sie na s6l sodowa, i po jej calkowitym wysusze-
nfiu, zawiesza si¢ w 7 ml bezwodnego dwumetyio-
sulfotlenku i w pokojowej temperaturze, z mie-
szaniem, dodaje sie 4,8 mil chloroacetonu. Reakcja
biegnie przez 20 godzin, a nastepnie mieszanine
wylewa sie do 100 ml wody i 30 ml octanu etylu.
Po ekstracji i prézniowym odparowamiu octanu
etylu otrzymuje sie 12,0 g zélitawego oleju, ktéry
po umieszczeniu w lodéwce wykrystalizowuje. Kry-
stalizacja z benzenu i cykloheksanu (1:1) daje bez-
barwne igly o t.t. 52—53°C. Widmo w podczerwie-

ni wykazuje pasma: 1765, 1725, 1610, 1490,
1375 em—1! i inme.
Widmo NMR w CDClsd: 2,11 (s. 3H, CH;CO);

2,26 (s, 3H, CH,CO),
~T (m, 4H, aromat)
Przyktad II 181 mg (lmM) aspiryny rozpusz-
cza sie w 2 ml dwumetyloformamidu i w pokojo-
wej temperaturze dodaje sie¢ 0,14 ml bezwodnej
tréjetyloaminy, a nastepnie 0,08 mi chloroacetonu.
Po 20 godzinach mieszania wylewa sie, produkt do
5 ml wody i estrahuje benzenem. Ekstrakt zageszcza
sie i dodaje cykloheksanu do krystalizacji. Otrzy-

4,75 (s, 2H, CH;—CO—);
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muje sie 210 mg krystalicznej substancji, identycz-
nej ze zwiazkiem, ofrzymanym w przykladzie I.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b otrzymywania pochodnej kwasu sali-
cylowego o wzorze, podanym na rysunku zna-
mienny tym, ze na kwas acetylosalicylowy w po-
staci soli z metalem alkalicznym lub trzeciorzedo-
wg aming, w rozpuszczalniku organicznym takim,
jak dwumetyloformamid albo dwumetylosulfotle-

wz or
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nek dziata sie chloroacetonem, po czym ester ace-
tylometylowy kwasu acetylosalicylowego izoluje
sie z mieszaniny znanymi sposobami, przy czym
reakcje prowadzi sie w temperaturze pokojowej
iprzez okolo dobe.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
reakcji poddaje sie s61 sodowg kwasu acetylosali-
cylowego.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
reakcji poddaje sie s61 kwasu acetylosalicylowego
z tréjetyloaming.
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