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Przedmiotem wynalazku jest sposob wytwarzania 5-
metoksy-2,8-dwumetylo -5-okso-P'-dwubenzo (1,4)
oksafosforinu stosowanego jako $rodek bakteriobdjezy i
grzybobdjczy.

Dotychczas znany z opisu patentowego St. Zjednoczo-
nych Ameryki Nr 3712935 spos6b wytwarzania 5-meto-
ksy-2,8—dwumetylo—5—okso—PV—dwubenzo ( l,4) oksafo-
sforinu polega na tym, Ze w etapic pierwszym
S-hydroksy-2,8-dwumetylo -5-okso-P"-dwubenzo (1.4)
oksafosforin poddaje si¢ reakcji z pigciochlorkiem fos-
foru w wyniku czego otrzymuje si¢ 5—chloro-2,8-dwu-
metylo-5-okso-P"'-dwubenzo (1,4) oksafosforin z wy-
dajnoscia 50-70%, natomiast w etapie drugim 5—chloro-
2,8-dwumetyl0—5-0kso—Pv—dwubenzo (1,4) oksafosfo-
rin poddaje si¢ reakcji z alkoholem metylowym wobec
$rodkow wiazacych chlorowodor, jak np. pirydyna, troj-
etyloamina, w wyniku czego otrzymuje si¢ S-meto-
ksy—2,8—dwumetylo—S-okso—Pv—dwubenzo (1,4) oksa-
fosforin z wydajnoscia 80%.

Zasadnicza niedogodno$¢ techniczno-uzytkowa tego
sposobu wytwarzania to mata wydajno$¢ sumaryczna,
wahajaca si¢ w granicach 40-56%.

Istota wynalazku polega na tym, ze s61 potasowg 5-hy-
droksy-2,8-dwumetyl o-5-okso-P'-dwubenzo (1,4) oksa-
fosforinu poddaje si¢ reakcji alkilowania jodkiem metylu
przy stosunku ilofci moli soli potasowej 5-hydroksy-2,8-
dwumetylo-5-okso-P¥-dwubenzo (1,4) oksafosforinu do
jodku metylu wynoszacym 1:0,5-10 w roztworze bezwo-
dnego acetonitrylu w obecnosci eteru koronowego posia-
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‘dajgcego zdolnos¢ komplgksowania potasu, zwlaszcza
l,4,7,l4,l7,20—§eksaoku (7,7) ortocyklofanu lub 14,7,
10,13,16-hcksaoksacyklooktadekanu, albo kryptatu —
bicyklicznego diazacteru kompleksujgcego potas, zwia-
szcza 4,7,13,16,21,24 - heksaoksa -1,10- diazabicydo-
(8,8,8) -heksakozanu, jako katalizatora uzytego w ilosci
0,001-0,5 mola na 1 mol soli potasowej S-hydroksy-2,8-
dwumetyl o-5-okso-P'-dwubenzo (1,4) oksafosforinu.

Zasadnicza korzyscia techniczno-uzytkowa wynika-
Jaca ze stosowania sposobu wedtug wynalazku to otrzy-
mywanie S-metoksy-2,8-dwumetylo-5-okso-P"-dwu-
benzo (1,4) oksafosforinu z wydajnoscia 97-100%.
Nast¢png korzysécig jest maksymalne uproszczenie pro-
cesu wytwarzania. Dalszg korzyscig jest wyeliminowanie
3- chloro -2,8-dwumetylo -5-okso-P" -dwubenzo (1,4
oksafosforinu bgdacego dotychczas pélproduktem w
syntezie 5-metoksy-2,8 —-dwumetylo-5 —okso-P'-dwu-
benzo-(1,4) oksafosforinu.

Przedmiot wynalazku przedstawiony jest w przykia-
dach wykonania i na schemacie reakcji.

PrzyktadIl. Do 50cm’ bezwodnego acetonitrylu
(destylowanego znad wodorku wapnia) umieszczonego
w kolbie zaopatrzonej w mieszadlo magnetyczne i chlod-
nicg zwrotna zabezpieczong rurkg z czynnikiem pochia-
niajagcym wilgoé, np. wata higroskopijna, chlorkiem
wapnia itp., dodaje si¢ 1,7502 g (0,0587 mola) soli potaso-
wej S-hydroksy-2,8-dwumetylo-5-okso-P'-dwubenzo
(1,4) oksafosforinu wysuszonej w prézni nad pigciotlen-
kiem fosforu, 0,8328 (0,00646 mola), (10% nadmiar)
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jodku metylu i 0,08 g (0,00022 mola) 1,4,7,14,17,20-hek-
sa (7,7) ortocyklofanu o nazwie handlowej eter dwuben-
zo~-18-koronowy-6. Po uruchomieniu mieszadla zawar-
to$¢ kolby ogrzewa si¢ do wrzenia w ciagu 4 godzin. Po
tym czasie osad soli potasowej S-hydroksy-2,8-dwume-
tylo—5—okso—.PV—dwubenzo (1,4) oksafosforinu ulega
rozpuszczeniu i wydziela si¢ cigzki osad jodku potasu, po
czym mieszaning poreakcyjna ochladza si¢ do tempera-
tury-pokojowej i przesacza, a nast¢pnie z przesaczu odpa-
rowuj® rozpusiczalnik otrzymujac 1,65g surowego
prq’duktu, ktéry krystalizuje si¢ z mieszaniny metanol-
-woda w stosunku objgtosciowym 1: 1, w wyniku czego
otrzymiijé si¢ z 97% wydajnoscia 1,56 g czystego 5-meto-
ksy-2,8-dwumetylo-5-okso-P-dwubenzo (1,4) oksafos-
forinu w postaci drobnych, bezbarwnych blaszek, o tem-
peraturze topnienia 178-179°C. Dla wzoru C,sH;sO;P
(274,25) obliczona zawartoé¢ fosforu wynosi 11,29,
otrzymana zawarto$¢ fosforu wynosi 11,10. Dane spek-
tralne: IR (KBr): 2950 (CH3); 1620, 1580 (C=Clarom); 1468
(P-C.rom); 1380 (C-CHs); 1272, 1090 (Ar-O-Ar); 1216
(P=0); 1175, 1030 (P'-OCH}); 501 (8P=0O)cm™".

Przyktad II. Postgpujac jak w przykladzie 1 z ta
réznica, ze do 50 cm’bezwodnego acetonitrylu dodaje sig
1.75 2 (0,00586 mola) soli potasowej S-hydroksy-2,8-
dwumetylo—S-okso—PV—dwubenzo (1.4) oksafostorinu,
0,8328 g (0,00646 mola) jodku metylu i 0,02 g (0,0000756
mola) 1, 4,7,10,13,16-heksaoksacyklooktadekanu o
nazwie handlowe;j eter 18-koronowy-6, otrzymuje si¢ z
wydajnoscia 98,2% 1,58 g czystego S-metoksy-2,8—dwu-
metylo-5-okso-P'-dwubenzo (1,4) oksafosforinu w
postaci drobnych, bezbarwnych blaszek, o temperaturze
topnienia 178-179°C, ktérego dane analityczne i spek-
tralnc sg identyczne jak w przykladzie 1.
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Przyktad IIl. Postgpujac jak w przykladzie I, z ta
r6znica, ze do 50 cm’ bezwodnego acetonitrylu dodaje si¢
1,75g (0,00586 mola) soli potasowej S-hydroksy-2,8-
dwumetylo-5-okso-P'-dwubenzo (1,4) oksafosforinu
0,8328 g (0,00646 mola) jodku metylu i 0,0288 g (0,000765
mola) 4,7,13,16,21,24-heksaoksa -1,10- diazabicyklo
(8,8,8)-heksakozanu znanego pod nazwa handlowa
Kryptofix 222 oraz ogrzewa do wrzenia w ciagu 3 godzin,
otrzymuje si¢ z 100% wydajnoscia 1,6 g czystego (100%)
5—metoksy—2,8—dwumetylo—5-okso-Pv-dwubenzo (1,9
oksafosforinu o temperaturze topnienia 178-179°C, kt6-
rego dane analityczne i spektralne sg identyczne jak w
przykladzie I.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania S-metoksy-2,8—-dwumetylo-5-o-
kso-P'-dwubenzo (1,4) oksafosforinu, znamienny tym,
2e s6l potasowa S-hydroksy-2,8-dwumetylo-5-okso-
PY-dwubenzo (1,4) oksafosforinu poddaje si¢ reakcji
alkilowania jodkiem metylu przy stosunku ilosci moli
soli potasowej S-hydroksy-2,8-dwumetylo-5-okso-P"-
dwubenzo (1,4) oksafosforinu do jodku metylu wynosza-
cym 1:0,5-10 w roztworze bezwodnego acetonitrylu w
obecnosci eteru koronowego posiadajacego zdolno$¢
kompleksowania potasu, zwlaszcza 1,4,7,14,17,20-hek-
saoksa (7,7) ortocyklofanu lub 1,4,7,10,13,16-heksacy-
klooktadekanu, albo kryptatu — bicyklicznego diazaete-
ru kompleksujacego potas, zwlaszcza 4,7,13,16,21,24-
heksaoksa-1,10-diazabicydo-(8,8,8)-heksakozanu, ja-
ko katalizatora uzytego w ilosci 0,001-0,5 mola na 1 mol
soli potasowej 5-hydroksy-2,8-dwumetylo-5-okso-P"-
—dwubenzo- (1,4) oksafostorinu.
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