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1

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania 5-
metoksy-2,8-dwumetylo -5-okso-Pv-dwubenzo (1,4)
oksafosforinu stosowanego jako środek bakteriobójczy i
grzybobójczy.

Dotychczas znany z opisu patentowego St. Zjednoczo¬
nych Ameryki Nr 3 712 935 sposób wytwarzania 5-meto-
ksy-2,8-dwumetylo-5-okso-Pv-dwubenzo (1,4)oksafo¬
sforinu polega na tym, że w etapie pierwszym
5-hydroksy-2,8-dwumetylo -5-okso-Pv-dwubenzo (1,4)
oksafosforin poddaje się reakcji z pięciochlorkiem fos¬
foru w wyniku czego otrzymuje się 5-chloro-2,8-dwu-
metylo-5-okso-Pv-dwubenzo (1,4) oksafosforin z wy¬
dajnością 50-70%, natomiast w etapie drugim 5-chloro-
2,8-dwumetylo-5-okso-Pv-dwubenzo (1,4) oksafosfo¬
rin poddaje się reakcji z alkoholem metylowym wobec
środków wiążących chlorowodór, jak np, pirydyna, trój-
etyloamina, w wyniku czego otrzymuje się 5-meto-
ksy-2,8-dwumetylo-5-okso-Pv-dwubenzo (1,4) oksa¬
fosforin z wydajnością 80%.

Zasadnicza niedogodność techniczno-użytkowa tego
sposobu wytwarzania to mała wydajność sumaryczna,
wahająca się w granicach 40-56%.

Istota wynalazku polega na tym, że sól potasową 5-hy-
droksy-2,8-dwumetylo-5-okso-Pv-dwubenzo (1,4) oksa¬
fosforinu poddaje się reakcji alkilowania jodkiem metylu
przy stosunku ilości mott soli potasowej 5-hydroksy-2,8-
dwumetylo-5-okso-Pv-dwubenzo (1,4) oksafosforinu do
jodku metylu wynoszącym 1:0,5-10wroztworze bezwo¬
dnego acetonitrylu w obecności eteru koronowego posia¬

dającego zdolność komplfksowania potasu, zwłaszcza
1,4,7,14,17,20-jieksaoksa (7,7) ortocyklofanu lub 1,4,7,
10,13,16-heksaoksacyklooktadekanu, albo kryptatu —
bicyklicznego diazaeteru kompleksującego potas, zwła¬
szcza 4,7,13,16,21,24 - heksaoksa -1,10- diazabicydo-
(8,8,8) -heksakozanu, jako katalizatora użytego w ilości
0,001-0,5 mola na 1 mol soli potasowej 5-hydroksy-2,8-
dwumetylo-5-okso-Pv-dwubenzo (1,4) oksafosforinu.

Zasadniczą korzyścią techniczno-użytkowa wynika¬
jącą ze stosowania sposobu według wynalazku to otrzy¬
mywanie 5-metoksy-2,8-dwumetylo-5-okso-Pv-dwu-
benzo (1,4) oksafosforinu z wydajnością 97-100%.
Następną korzyścią jest maksymalne uproszczenie pro¬
cesu wytwarzania. Dalszą korzyścią jest wyeliminowanie
5- chloro -2,8-dwumetylo-5-okso-Pv-dwubenzo (1,4)-
oksafosforinu będącego dotychczas półproduktem w
syntezie 5-metoksy-2,8 -dwumetyIo-5 -okso-Pv-dwu-
benzo-( 1,4) oksafosforinu.

Przedmiot wynalazku przedstawiony jest w przykła¬
dach wykonania i na schemacie reakcji.

Prz y k ła d I. Do 50cm3 bezwodnego acetonitrylu
(destylowanego znad wodorku wapnia) umieszczonego
w kolbie zaopatrzonej w mieszadło magnetyczne i chłod¬
nicę zwrotną zabezpieczoną rurką z czynnikiem pochła¬
niającym wilgoć, np. watą higroskopijną, chlorkiem
wapnia itp., dodaje się 1,7502g (0,0587 mola) soli potaso¬
wej 5-hydroksy-2,8^dwumetylo-5-okso-Pv-dwubenzo
(1,4) oksafosforinu wysuszonej w próżni nad pięciotlen¬
kiem fosforu, 0,8328 (0,00646 mola), (10% nadmiar)
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jodku metylu i 0,08g (0,00022 mola) 1,4,7,14,17,20-hek-
sa (7,7) ortocyklolanu o nazwie handlowej eter dwuben-
zo-18-koronowy-6. Po uruchomieniu mieszadła zawar¬
tość kolby ogrzewa się do wrzenia w ciągu 4godzin. Po
tym czasie osad soli potasowej 5-hydroksy-2,8-dwume-
tylo-5-okso-Pv-dwubenzo (1,4) oksafosforinu ulega
rozpuszczeniu i wydziela się ciężki osad jodku potasu, po
czym mieszaninę poreakcyjną ochładza się do tempera¬
turypokojowej i przesącza, a następnie z przesączu odpa-
rowujfc rozpuszczalnik otrzymując 1,65 g surowego
produktu, który krystalizuje się z mieszaniny metanol-
-wodą w stosunku objętościowym 1:1, w wyniku czego
otrzymuje się z 97% wydajnością 1,56g czystego 5-meto-
ksy-2,#-dwumefylo-5-okso-P-dwubenzo (1,4) oksafos¬
forinu w postaci drobnych, bezbarwnych blaszek, o tem¬
peraturze topnienia 178-179°C. Dla wzoru C15H15O3P
(274,25) obliczona zawartość fosforu wynosi 11,29,
otrzymana zawartość fosforu wynosi 11,10. Dane spek¬
tralne: IR (KBr): 2950 (CH3); 1620,1580 (C=Carom); 1468
(P-Cirom); 1380 (C-CH3); 1272, 1090 (Ar-O-Ar); 1216
(P=0); 1175, 1030 (Pv-OCH3); 501 (6P=0)cm_1.

Przykład II. Postępując jak w przykładzie I z tą
różnicą, że do 50cm3bezwodnego acetonitrylu dodaje się
1,75 g (0,00586 mola) soli potasowej 5-hydroksy-2,8-
dwumetylo-5-okso-Pv-dwubenzo (1,4) oksafosforinu,
0,8328 g (0,00646 mola) jodku metylu i 0,02 g (0,0000756
mola) 1, 4,7,10,13,16-heksaoksacyklooktadekanu o
nazwie handlowej eter 18-koronowy-6, otrzymuje się z
wydajnością 98,2% 1,58g czystego 5-metoksy-2,8-dwu-
metylo-5-okso-Pv-dwubenzo (1,4) oksafosforinu w
postaci drobnych, bezbarwnych blaszek, o temperaturze
topnienia 178-179°C, którego dane analityczne i spek¬
tralne są identyczne jak w przykładzie I.

Przykład III. Postępując jak w przykładzie I, z tą
różnicą, że do 50 cm3 bezwodnego acetonitrylu dodaje się
l,75g (0,00586 mola) soli potasowej 5-hydroksy-2,8-
dwumetylo-5-okso-Pv-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 nazwą handlową
Kryptofix 222 oraz ogrzewa do wrzenia w ciągu 3 godzin,
otrzymuje się z 100% wydajnością l,6g czystego (100%)
5-metoksy-2,8-dwumetylo-5-okso-Pv-dwubenzo (1,4)
oksafosforinu o temperaturze topnienia 178-179°C, któ¬
rego dane analityczne i spektralne są identyczne jak w
przykładzie I.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania 5-metoksy-2,8-dwumetylo-5-ó-
kso-Pv-dwubenzo (1,4) oksafosforinu, znamienny tym,
że sól potasową 5-hydroksy-2,8-dwumetylo-5-okso-
Pv-dwubenzo (1,4) oksafosforinu poddaje się reakcji
alkilowania jodkiem metylu przy stosunku ilości moli
soli potasowej 5-hydroksy-2,8-dwumetylo-5-okso-P -
dwubenzo (1,4) oksafosforinu do jodku metylu wynoszą¬
cym 1:0,5-10 w roztworze bezwodnego acetonitrylu w
obecności eteru koronowego posiadającego zdolność
kompleksowania potasu, zwłaszcza 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 kompleksującego potas, zwłaszcza 4,7,13,16,21,24-
heksaoksa- 1,10-diazabicydo-(8,8,8)-heksakozanu, ja¬
ko katalizatora użytego w ilości 0,001-0,5 mola na 1 mol
soli potasowej 5-hydroksy-2,8-dwumetylo-5-okso-Pv-
-dwubenzo(l,4) oksafosforinu.
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