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(54) Sposob pripravy 5-brém-6-amino-1-metyluracilu

(57) RieSenie sa tyka spbsobu pripravy 5-
-brom-6-amino-l-metyluracilu z 6-amino-1-

-metyluracilu pdsobenim brdému vo vodnoalka-
lickom prostredi. Predmetnd zldlenina sldZi

ako medziprodukt na pripravu purinovych bédz.
Reakcia sa uskuto&huje pri pH 9 aZ 13 a tep-

lote 0 aZ 20 ©cC.



2 CS 267 082 Bl

Predmetom vyndlezu je spdsob pripravy 5-br6m-6-amino—1-metyluracilu vzorca 1

o
Br
S8 &3}
02 N “NHy
by

ktory je medziproduktom pre pripravu purinovych bdz. Doposial sa predmetnd zlidenina vzorca
I pripravovala reakciou brdmu vo vode (Barker, Luthy; J. Chem. Soc. 1956, 917-920) alebo

v kyseline octovej (Wojciechovski J.; Polsky patent 42 976, Acta Polon. Pharm. 18, 409-13,
1961) z 6-amino-l-metyluracilu vzorca II

o
HN ) " (11)
o/\lil NH,
' CH3

Nevyhodou t§chto postupov bolo pri poufiti vody vznik velkého mnoZstva dibrdmderivdtu
a jeho komplikované odstrafiovanie, pri pouZiti kyseliny octovej dlhd reakénd doba a pouZiva-
nie kyseliny octovej ako reak&ného prostredia, v ktorom vznikali vedlaj3ie produkty v dbsledku
reakcie kyseliny a brdmu. Spdsobom podla vyn&lezu sa predmetnd zlulenina pripravuje pdsobenim
brému v alkalickom vodnom prostredi. Vyhodou postupu je, #%e v alkalickom prostredi sa
6-amino-l-metyluracil rozpu¥ta a bromdcia prebieha velmi krédtko v homogénnej féze, alkalické
prostredie zni¥uje obsah neZiaddiceho dibrdomderivétu. Reakénd teplota sa udrZiava v rozmedzi
0 az 20 °C, s vyhodou 5 a%-15 oC, a alkalita roztoku sa udrZuje v rozmedzi pH 9 a% 13.
Molérny pomer brdému k uracilu vzorca II je v rozmedz{ 1:0,9 aZ 3:1.

Vv dalfom je predmet vyndlezu objasneny na prikladu bez toho Ze by sa na tento vylucne
obmedzoval.

Priklad

5-brém-6-amino-l-metyluracil

1 350 g (9,56 M) 6-amino-l-metyluracilu sa suspenduje v 7 1 vody a k suspenzii sa
za mieSania pri teplote max. 20 % pridd roztok 400 g (10 M) NaOH v 400 ml vody. K roztoku
vzniklému rozpustenim 6-amino-l-metyluracilu sa z oddelovaciého lievika za chladenia pri
teplote 5 aZ 15 °c pod hladinu prikvapkdva za intenzivneho mie$ania 1,53 kg brému (19,14 M).
Polas reakcie sa pridavkom roztoku NaOH udrZfuje pH roztoku v rozmedzf{ 9 a¥ 13. Priddvanie
brému trvéd v zdvislosti od chladenia 10 aZ 20 minut.

Po pridanf celého brdému sa reakénd zmes okysli prfdavkom 800 a%¥ 850 ml 36 %-nej HCl
tak, aby pH roztoku bolo 5 a% 6. Vyld&eny 5-brém-6-amfno-l-metyluracil sa odsaje na frite,
premyje 2 a¥ 3 1 vody a nakoniec 1 1 etanolu a vysusi. Ziska sa 1 900 g surového (90,3 %)
5-brém~6~amino~l-metyluracilu s obsahom brému 36,5 % (Br vypoditané 36,32) teplota topenia
280 a¥ 285 °C (prekry&talizované z vody) .
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PREDMET VYNALEZU

spdsob pripravy l-metyl-5-brom-6-aminouracilu vzorca I

HN ‘ ) (1)

z 6-amino-l-metyluracilu vzorca II

(II)

a bromu vo vodnom prostredi vyznadeny tym, Ze sa reakcia uskutoéliuje v prostredi{ vodného roz-
toku alkalického hydroxidu pri moldrnych pomeroch brém : uracil vzorca II 1:0,9 a% 3:1 pri
teplote 0 a%Z 20 °c pri pH 9 aZ 13.
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