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Sposób otrzymywania pochodnej kwasu salicylowego

Przedmiotem wynalazku jest sposób otrzymy¬
wania pochodnej kwasu acetylosalicylowego o wzo¬
rze, ipojdanym .na rysunku.

Znamy z opisu patentowego RFN DOS nr 2320945
sposób otrzymywania pochodnej kwasu acetylosa¬
licylowego o podanym wzorze polega na acyłowa-
niu estru acetoiksymetylowego kwasu salicylowe¬
go, znanego pod nazwą Sałacetołu. Wydajność wy¬
nosi 60% w stosunku do wyjściowego Sałacetołu.

Salacetol, wobec braku lepszych własności w po¬
równaniu z asipiryiną, został z lecznictwa wycofany.

Istnieją również trudności w otrzymywaniu Sa¬
lacetolu w formie czystej., Wobec w/w trudności
sposób ten jest mało przydatny.

Sposób otrzymywania pochodnej kwasu salicylo¬
wego o wzorze podanym na rysunku, według wy¬
nalazku polega na tym, że 'na kwas acetylosalicy¬
lowy w postaci soli z metalem alkalicznym, ko¬
rzystnie sodem lub trzeciorzędową aminą, korzy¬
stnie trójetyloaiminą, w rozpuszczalniku organicz¬
nym działa się chloroacetonem, po czym ester ace-
tylometylowy kwasu acetylosalicylowego izoluje
się z mieszaniny znanymi sposobami. Jako rozpusz¬
czalniki organiczne stosuje się dwumetyloformamid
ailbo dwunietylosuflotlenek. Proces wytwaimzamia es-
tru prowadzi się w temperaturze pokojowej przez
około dobę.
' W czasie badań okazało się, iż reakcja otrzymy¬

wania estru aspiryny zachodzi w sposób jednorod-
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ny, w wyniku czego uzyskuje się wydajność reakcji
powyżej 90% teoretycznej.

Innymi zaletami jest dostępność aspiryny oraz
prostota rozwiązania. Sposób według wynalazku
objaśniają bliżej poniższe przykłady.

Przykład I. 1-0,8 g (60 rmM) aspiryny zamienia
się na sól sodową, i po jej całkowitym wysusze¬
niu, zawiesza się w 7 ml bezwodnego dwumetylo-
suilfotlenku i w pokojowej temperaturze, z mie¬
szaniem, dodaje się 4,8 mi chloroacetonu. Reakcja
biegnie przez 20 godzin, a następnie mieszaninę
wylewa się do 100 ml wody i 30 ml octanu etylu.
Po ekstracji i próżniowym odparowaniu octanu
etylu otrzymuje się 12,0 g żółtawego oleju, który
po umieszczeniu w lodówce wykrystafeowuje. Kry¬
stalizacja z benzenu i cykloheksanu (1:1) daje bez¬
barwne igły o t.t. 52—53°C. Widmo w podczerwie¬
ni wykazuje pasma: 1765, 1725, 1610, 1490,
1375 om—1 i inne.

Widmo NMR w CDClgg: 2,11 (s. 3H, CH3CO);
2,26 (s, 3H, CH3CO), 4,75 (s, 2H, CH2—CO—);
~1 (m, 4H, aromat)

Przykład II. 181 mg(lmM) aspiryny rozpusz¬
cza sdę w 2 ml dwumatyloformamidu i w pokojo¬
wej temperaturze dodaje się 0,14 ml bezwodnej
trójetyloaminy, a następnie 0,08 ml chloroacetonu.
Po 20 godzinach mieszania wylewa się, produkt do
5 ml wody i estrahuje benzenem. Ekstrakt zagęszcza
się i dodaje cykloheksanu do krystalizacji. Otrzy-
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rmuje się 210 mg krystalicznej substancji, identycz¬
nej ze związkiem, otrzymanym w przykładzie I.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób otrzymywania pochodnej kwasu sali¬
cylowego o wzorze, podanym na rysunku zna¬
mienny tym, że na kwas acetylosalicylowy w po¬
staci soli z metalem alkalicznym lub trzeciorzędo¬
wą aminą, w rozpuszczalniku organicznym takim,
jak dwumatyloformamid albo dwumetylosulfotle-
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nek działa się chloroacetonem, po czym ester ace-
tylometylowy kwasu acetylosalicylowego izoluje
się z mieszaniny znanymi sposobami, przy czym
reakcję prowadzi się w temperaturze pokojowej
iprzez około dobę.

2. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
reakcji poddaje się sól sodową kwasu acetylosali¬
cylowego.

3. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
reakcji poddaje się sól kwasu acetylosalicylowego
z trójetyloamiiiną.
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