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Sposib wytwarzania imidu kwasu 3,5-dwubromofenylobursztynowego

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania imidu kwasu 3,5-dwubromofenylobursztynowego, ktéry
ma zastosowanie w lecznictwie jako preparat przeciwepileptyczny.

Znany spos6b otrzymywania imidu kwasu 3,5-dwubromofenylobursztynowego polega na wytworzeniu
najpierw kwasu 3,5-dwubromofenylobursztynowego, na drodze hydroliz:’ 2,3-dwucyjano-3<3,5-dwubromofeny-
lo)-propionianu metylu, ktéra nastepuje w wyniku ogrzewania do wrzenia estru w wodnym roztworze kwasu
chlorowcowodorowego. Nastepnie otrzymany kwas przeprowadza si¢ w jego kwasng lub obojetna s6l amonows,
po czym te sél poddaje si¢ termicznemu rozktadowi w temperaturze powyzej 200°C. Otrzymany tym sposobem
produkt ma postaé twardej, zbitej masy, trudnej do wydobycia z 1 2aktora, co ogranicza stosowanie tego sposobu
na duzg skale przemystows.

Dodatkowa wada znanego sposobu jest jego wieloetapowos$é oraz koniecznos$é stosowania wysokich
temperatur reakcji, co powoduje powstawanie duzych ilosci smolistych produktéw rozktadu, trudnych do
usunigcia nawet po wielokrotnej krystlizacji z dodatkiem wegla aktywnego. Wydajnosé¢ imidu otrzymywanego
znanym sposobem nie przekracza 40%.

Nieoczekiwanie okazato sig, ze imid kwasu 3,5-dwubromofenylobursztynowego wytwarza si¢ jednoetapo-
wo z wydajnoscia powyzej 60%, jezeli hydrolize estru alkilowego kwasu 2,3-dwucyjano-3(3,5-dwubromofenylo-
propionowego prowadzi si¢ w roztworze stgZonego kwasu solnego i octowego.

Sposobem wedtug wynalazku hydrolizie poddaje si¢ 2,3-dwucyjano-3 (3,5-dwubromofenylo)-propionian
alkilu, zwtaszcza metylu lub etylu w roztworze stgZonego kwasu solnego i octowego, przy czym te kwasy uzywa
si¢ w stosunku objetosciowym zawartym w granicach od 1 :1 do 2 : 1. Produkt reakcji wyodrebnia si¢ przez
rozciericzenie mieszaniny poreakcyjnej woda i oczyszcza przez krystalizacje z alkoholu.

Podstawowg zaleta sposobu wedtug wynalazku jest jej jednoetapowos¢ oraz prostota procesu technologicz-
nego. Proces prowadzi si¢ przez ogrzewanie do wrzenia w czasie 3—6 godzin 2,3-dwucyjano-3- (3,5-dwubromofe-
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nylo)-propionianu alkilu w roztworze kwasu solnego i octowego, po czym mieszaning poreakcyjna rozciericza si¢
wod3 i odsacza produkt reakc;ji.

Przyktad I 372g (1 mol) 2,3-dwucyjano-3+3,5-dwubromofenylo)-propionianu metylu, 500 ml lodo-

watego kwasu octowego oraz 1000 ml st¢zonego kwasu solnego umieszcza si¢ w 31 kolbie okragtodennej i
ogrzewa si¢ do tagodnego wrzenia pod chlodnica zwrotna w czasie 5 godzin. Nastepnie mieszaning reakcyjng
ozigbia si¢ i rozciericza trzykrotng iloscia wody. Wodny roztwér dekantuje si¢ znad wytraconego oleju, olej
przemywa wodg i rozpuszcza we wrzacym metanolu. Imid kwasu 3,5-dwubromofenylobursztynowego krystalizu-
je w miarg stygniecia roztworu. Otrzymuje si¢ produkt z wydajnoscia 60% wydajnosci teoretycznej o
temperaturze topnienia 158—161°C. Po krystalizacji z metanolu temneratura topnienia wynosi 161,5—162°C.
' Przyktlad II Postgpuje si¢ analogicznie jak w przyktadzic I z ta réznics, ze zamiast 2,3-dwucyjano-3-
(3,5-dwubromofenylo)-propionianu metylu do reakcji uzywa si¢ 386 g (1 mol) 2,3-dwucyjano-3- (3,5-dw' bromo-
fenylo)-propionianu etylu. Otrzymuje si¢ imid kwasu 3,5-dwubromofenylobursztynowego z wydajnosciag 66%.
Temperatura topnienia produktu surowego: 159— 161°C.

Przyktad III Postepuje si¢ analogicznie jak w przyktadzie I uiywajac do reakcji mieszaniny 500 ml
kwasu octowego i 500 ml stezonego kwasu solnego. Otrzymuje si¢ imid kwasu 3 ,5-¢wubromofer ylobursztynowe-
g0 o temperaturze topnienia 160—162°C z wydajnoscia 62%.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania imidu kwasu 3,5-dwubromofenylobursztynowego, znamienny tym, Z2e
2,3-dwucyjano-3- (3,5-dwubromofenylo)-propionian alkilu ogrzewa si¢ w temperaturze wrzenia w roztworze
stgZonego kwasu solnego i kwasu octowego, a nastgpnie Htrzymany produkt wy'odreb.iia si¢ przez (ozciericzenie
mieszaniny poreakcyjnej woda.
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