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Sposob otrzymywania bromku 3,5-dwuacetoksyfenacylu
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywania
bromku 3,5-dwuacetoksyfenacylu.

Bromek 3,5-dwuacetoksyfenacylu jest produktem po-
$rednim przy otrzymywaniu orcyprenaliny, znanego leku
przeciwasmatycznego. Bromek 3,5-dwuacetoksyfenacylu
otrzymywano dotychczas w sposéb mastgpujacy: chlorek
kwasu 3,5-dwuacetoksybenzoesowego poddawano reakcji
z dwumetylokadmem otrzymujac 3,5-dwuacetoksyaceto-
fenon, ktéry nastgpnie poddawano bromowaniu otrzy-
mujac zadany produkt. Bromek 3,5-dwuacetoksyfenacylu
po reakcji z izopropyloaming, zmydleniu grup acetylo-
wych i redukcji daje orcyprenaling.

Reakcja chlorku kwasu dwuacetoksybenzoesowego z me-
tylokadmem przebiega z wydajnoscia -okoto 30%, bro-
mowanie dwuacetoksyacetofenonu daje’ z kolei wydaj-
noéé 70% w rezultacie czego wydajno$¢ sumaryczna tych
dwoch przejsé jest rzedu 20%.

Sposobem wedtug wynalazku bromek 3,5-dwuacetoksy-
fenacylu mozna otrzyma¢ z wydajno$cia okoto 70% dzia-
lajac na chlorek kwasu 3,5-dwuacetoksybenzoesowego
dwuazometanem, przy czym otrzymuje si¢ odpowiedni
dwuazoketon, z ktérego pod wplywem dziatania HBr
powstaje bromek. Reakcj¢ prowadzi si¢ w temperaturze
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0—10°C biorac nadmiar CHgNg, ktérym potem reduku-
je si¢ HBr.

Przyklad: Do eterowego roztworu dwuazometanu
otrzymanego w znany sposéb z 45 g nitrozometylomocz-
nika dodaje si¢ 20 g trojetyloaminy i wkrapla w tempe-
raturze 0° roztwor 46 g chlorku kwasu 3,5-dwuacetoksy-
benzoesowego w 500 ml eteru w ciaggu 20 minut ochta-
dza do temperatury —40° i odsacza wydzielony dwuazo-
keton, ktéry przemywa si¢ 40 ml wody. Wilgotna paste
wprowadza si¢ powoli do mieszaniny 75 ml 40% HBr
i 300 ml benzenu w temperaturze 25°. Wydziela si¢ azot,
a wytworzony bromek przechodzi do benzenu. Po odpa-
rowaniu benzenu otrzymuje si¢ 40 g czyli 70% produk-
tu o temperaturze topnienia 50% ktéry w znany spos6b
przeprowadza si¢ orcyprenaling.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b otrzymywania bromku 3,5-dwuacetoksyfenacy-
lu znamienny tym, ze chlorek kwasu 3,5-dwuacetoksy-
benzoesowego dziala si¢ dwuazometanem, a otrzymany
przy tym dwuazoketon poddaje si¢ nastgpnie reakcji z
bromowodorem.
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