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Sammendrag
3903-89

2-phenyl-1,2-benzisoselenazol-3(2H}-on (ebselen) fremstilles i hg]
renhed ved reduktion af metallisk selen til natriumselenid ved hjzlip af
natrium-formaldehydsulfoxylat i vandig, alkalisk oplgsning, omsztning af
det opniede natriumselenid med diazoteret anthranilsyre i alkalisk
medium til dannelse af natriumsaltet af o-diselenosalicylsyre, omsztning
af den fri o-diselnosalicylsyre med thionylchlorid i overskud til dan-
nelse af o-chlorselenobenzoesyrechloridet og omsztning af chlorseleno-
benzoesyrechloridet med anilin i et organisk oplesningsmiddel, idet

a) redukticnen af det metalliske selen sker i natriumhydroxidop-
1psning med Rongalit® ved en temperatur mellem 20 og 50°C, og reak-
tionen gennemferes med en reaktionstid pd 0,5-2 timer ved samme tempera-
tur,

b) den siledes opndede alkaliske natriumselenidoplesning derefter
straks omszttes med diazoteret anthranilsyre ved 0-10°C j 1-2 timer,
den den derved opstdede alkaliske o-diselenosalicylsyreoplgsning puffer-
indstilles med eddikesyre til en pH-vaerdi pa 7,5-8,5, den opndede oplps-
ning klares ved opstdende uklarhed og derefter behandles med aktiv kul,
og derefter med eddikesyre efter fraskillelse af det aktive kul indstil-
les til en pH-vardi pd 5-6 , den pracipiterede, fraseparerede, rene,
endnu fugtige o-diselenosalicylsyre blandes med et oplesningsmiddel i
form af 1,2-dichlorethan, chloroform, tetrachlorethan eller petroleums-
ether, fortrinsvis 1,2-dichlorethan, og blandingen opvarmes cyclisk til
kogning i en vandseparator, indtil alt vand er fradestilleret azeotropt,

c) den i trin b) opniede o-diselnosalicylsyre, suspenderet fint i
det anvendte oplesningsmiddel omszttes med thionylchlorid i narver af
katalytiske mengder dimethylformamid, oplesningsmidlet overskydende
thionylchlorid destilleres fra reaktionsblandingen, eventuelt tilstede-
verende thionylchlorid fjernes ved mindst yderligere to tilsztninger af
det anvendte oplesningsmiddel og fradestillering deraf, og

renhed

fortsettes
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d) det i trin c) opndede rensede o-chlorselenobenzoesyrechlorid
cpleses 1 et oplgsningsmiddel i form af 1,2-dichlarethan, chloroform,
tetrachlorethylen eller diisopropylether, fortrinsvis 1,2-dichlorethan,
og den opndede oplesning under forsigtig omrgring szttes til en suspen-
sion af anilin i fortyndet natriumhydroxidopl@sning og det pracipiterede
reaktionsprodukt frasepareres, vaskes neuiralt og terres.
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