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(54) Sposob pripravy 1-brom-5-hexanénu
Predmetom vynalezu jé spdsob pripraV)'f 1-brém-5-hexanénu vzorca I
Br—CH,—CH,—CH,—CH,—CO—CH, (1).

Predmetna zlulenina sa pripravovala podla USA patentu & 3422 107 reakciou 2-metyl-3-karbetoxi-
~-5,6-dihydropyranu s najmenej dvoma molami HBr vo forme najmenej 60% vodnej kyseliny bromovodi-
kovej v teplotnom rozmedzi 0 aZ 30 °C a 819, vytaZku. Nevyhodou postupu si dlhé reakéné Zasy (24 az
48 h) a odpadnéa kyselina bromovodikova po zriedeni sa na pdvodnii koncentraciu musi sytit plynnym
brémovodikom.
. Spdsobom podla vynalezu sa predmetna zlugenina vyrdba pdsobenim prebytku 50 aZ 549/ vodnej kyseliny
brémovodikovej na 2-metyl-3-karbetoxi-5,6-dihydropyran pri teplotach 31 az 70 °C. Reak&ny &as sa zniZ
na 3 a%4 hodiny a odpadna kyselina bromovodikova (20 aZ 40 %) sa da regenerovat na pdvodnu koncentraciu
vakuovou rektifikaciou pri1 aZ 5 kPa. VytaZzky brémhexanénu sa pohybuju v rozmedzi 80 aZ 85 %,
1-Brém-5-hexanén je medziproduktom pre pripravu vazodilatancia pentoxifylinu.

V dal$om je predmet vynalezu objasneny na priklade prevedenia bez toho, aby sa na tento vylu¢ne ob-
medzoval:

K 72 g 51,3 % kyseliny bromovodikovej (0,456 mélu) sa za mieSania pri 60 °C prikvapké v priebehu 0,5 ho-
diny 20 g (0 115 molu) 2-metyl-3-karbetoxi-5,6-dihydropyranu. Zmes sa miesa pri tejto teplote ete 3 hodiny.
Po schladeni sa k zmesi prida 70 ml vody Spodna faza produktu sa oddeli a horna faza sa vyextrahuje
3 x 50 ml dichlérmetanu. Extrakt sa spoji s bromhexanonom a spojené organické fazy sa extrahuji 100 ml

* hasyteného roztoku NaHCO, a potom 100 ml vody. Dichlormetdnovéa vrstva sa vysusi bezvodym Na,SO,,
Ercﬁltruje, prida sa 1 g 1-fenoxi-2,3-epoxipropanu a dichlormetan sa odpari. ZvySok sa destiluje vakuovo.
Ziska sa 17 g (84,3 % vytazok) bromhexanonu, t.v. 96 aZ 98 °C (1,6 kPa) v 99% &istote (stanovené titraine
a plynovou chromatografiou).
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Sposob pripravy 1-brém-5-hexanénu pdsobenim prebytku vodnej Kyseliny Bf"onfo’vo?ﬂfoze i 2o

-3-karbetoxi-5,6-dihydropyran, vyzna&ujici sa tym, Ze sa reakcia prevadza s 50 aZ 547 vodnou kyselmou
bromovodikovou pri teplotach 31 aZ 70 °C.
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