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SPOSOB WYTWARZANIA CIS I TRANS 2-CYKLOPENTENO-1,4=-DIOLI

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania cis i trans 2-cyklopenteno-1,4-dioli
o wysokiej czystosci. Zwigzki te stanowia substraty do wytwarzania prostaglandyn szeregu F i D,
zwigzkdw stosowanych jako regulatory proceséw rozrodczych u bydta oraz lekéw wywotujacych
akcje porodowg.

Znany Jjest sposéb wytwarzania cis 2-cyklopenteno-1,4-diolu polegajacy na dziaXaniu
tlenem na cyklopentadien w warunkach reakcji fotochemicznej oraz mieszaniny cis i trans dioli
w reakcji hydrolizy ich estrdéw za pomocg wodorotlenku barowego. Znany Jjest takze sposéb wy-
twarzania trans-2-cyklopenteno=-1,4=-diolu w wieloetapowej syntezie, ktérej ostatni etap polega
na hydrolizie Jjego dibenzoesanu za pomocg wodorotlenku barowego., Jednakze wszystkie opisane
w literaturze sposoby dotyczgq wytwarzania niewielkich prdébek dioli i nie majgq wigkszego znacze-
nia praktycznego. Ponadto sposoby te nie zapewniajq otrzymywania zwigzkdéw o duzej czystoéci
i Jednoczesdnie wymagalq stosowania ponadstechiometrycznych ilosci silnie toksycznych zwigzkéw
baru. Procedury sa skomplikowane a wydajnosci niewielkie,

Sposéb wedlug wynalazku polega na tym, 2e mieszaning cis 1 trans 3,5-diacetoksycyklo-
pentenéw poddaje sig reakcJi z alkoholem alifatycznym w obecnosci katalitycznej ilosci soli
nieorganicznych lub organicznych, a nastepnie otrzymang mieszaning cis i trans 2-cyklopenteno-
-1,4=dioli rozdziela sig chromatograficznie. . '

Jako alkohole alifatyczne stosuje sie metanol, etanol lub 2-propanol. Jako sole nie=-
organiczne lub organiczne stosuje sig weglany lub octany alkalicznych metali, fluorek potasowy
lub czwartorzegdowe fluorki amoniowe, Rozdziat chromatograficzny mieszaniny prowadzi sie w ko=
lumnie wypelnionej zelem krzemionkowym.

Zaleta sposobu wedlug wynalazku jest prostota wykonania i atwosé wyodr¢bniania cis~
-2-cyklopenteno=-1,4=diolu i trans-2-cyklopenteno-1,4=-diolu w postaci czystej. Otrzymane zwiazki
nie zawierajq szkodliwych soli baru i sg bezwodne;,Czystoéé cis=2=-cyklopenteno=1,4=diolu Jjest
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wieksza niz 99,99% a czysto$é trans-2-cyklopenteno-1,4-diolu jest wigksza niz 98,8%. 'szystkie
stosowane w procesie substancje pomocnicze mozna regenerowaé¢ i ponownie wprowadzaé do procesu,

Sposéb wedtug wynalazku Jest bliZe) objadniony w przyktadzie wykonania,

Przyk1lad. ¥ kolbie okrggtodennej o pojemnosci 1,5 dm3 umieszczono 186 g miesza-
niny cis i trans 3,5-diacetoksycyklopentenéw o zawartosci 56% izomeru cis i 44% izomeru trans,
1 dm3 bezwodnego alkoholu metylowego oraz 3 g bezwodnego weglanu potasowego. Zawartos$é kolby
mieszano mechanicznie przez godzine w temperaturze w°c a nastepnie lotne sktadniki mieszaniny
oddestylowano na wyparce obrotowej. Otrzymang pozostatoéé w ilosci 108 g naniesiono na kolumneg
szklang o frednicy 5 cm i dtugoécl 220 cm, wypelniong Zelem krzemionkowym (Machery-Nagel,
100-200 mesh ASTM). Rozdziat prowadzono eluujac kolumne mieszaning chloroformu i metanolu o
sktadzie azeotropowym zbierajac frakcje o objetosci S0 cm’ kazda. Frakcje 1-12 stanowig czysty
eluent, ktéry zawraca sie na kolumng. Frakcje 13-20 zawlerajace mieszanine monooctandéw zateza
sie¢ na wyparce obrotowej otrzymujac 12 g pozostalosci. Frakcje 24-49 zawierajgce cis=-2-cyklo-
penteno-1,4-diol zategza sig na wyparce obrotowej otrzymujac 49 g diolu w postaci bezbarwnej
krystalizujqce) substancji o czystoscl 99,99%. Frakcje €0-92 zawierajace trans-2-cyklopenteno-
-1,4-diol zateza sie na wyparce obrotowe) otrzymujgc 38 g diolu o czystosci 98,8%.

Sktad kolejnych frakcji z kolumny badano metodg chromatografii cienkowarstwowej stosujac
piytki aluminiowe z naniesionym dwutlenkiem krzemu (Silufol), rozwijane mieszaning chloroform-
-metanol (5:1).

Re cis-2-cyklopenteno-1,4~-diolu 0,45

Re trans-2-cyklopenteno=1,4«-diolu 0,30
Czystosé produktéw kontrolowano metodg chromatografii gazowej na kolumnie szklanej o dtugosci
2,5 m i &rednicy 3 mm, wypelnionej OV-225, 10% na WHP stosujac detektor ptomieniowo-jonizacyjny.
Temperatura kolumny wynosila 120°C, czasy retencji: cis-2-cyklopenteno=1,4=diolu 24 minuty
i trans-2-cyklopenteno=1,4-diolu 27 minut,

Zastrzez2enie patentowe

Sposéb wytwarzania cis i trans 2-cyklopenteno-1,4-diolu, znamienny tym,
2e mieszaning cis i trans 3,5-diacetoksycyklopentenéw poddaje sie reakcji z alkoholem alifatycz=-
nym w obecno$ci katalitycznych ilofcl soli nieorganicznych lub organicznych a nastepnie otrzy-
mang mieszanine cis i trans 2-cyklopenteno-1,4-dioli rozdziela sie chromatograficznie.
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