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Spoésob éistenia 3-metyl-7-alkylxantinov

(57) Anotace:

Sposob ¢&istenia 3-metyl-7-alkylxantinov vzorca
1, kde R je H, metyl, etyl alebo n-propyl, spoti-
vajicel v prevedent latky vzorca I na jej draselni
sol wvzorca II pdsobenim ekvivalentného
mnoZstva hydroxidu draselného alebo uhli¢ita-
nu draselného v zmesi voda-alifaticky alkohol s
C1aZ C3 uhlikami vpomere1:1,5a21:0,1 pri
teplote 20 a% 60 ° C. Draseln4 sol vzorca II sa
1zoluje krystalizAciou pri teplote -20 az 10 ° C,
rozpust{ sa vo vode a okyselenim na pH 4 aZ 6

sa vyzraZa latka vzorca I,
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Predmetom vyndlezu je spdsob ¢istenia 3-metyl-7-alkyl-xanti-
nov vzorca I
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kde R Jje H, metyl, etyl alebo n-propyl. Latky uvedeného vzorca
I st délezitymi medziproduktami pri vyrobe farmaceuticky uc¢innych
subtancii.

Latkou vzorca I, kde R je metyl bola cistend viacnasobnou
extrakciou védpennym mliekom podla nemeckych patentov ¢. 479715,
488609, 495716 a japonského patentu &. 172342. Podla madarského
patentu &. 154294 bola latka vzorca I, kde R je metyl <cistena
nizkotepelnou oxidaciou peroxidom vodika v alkalickom roztoku.
Uvedené postupy si c¢asovo a energeticky velmi naro¢né a méalo
efektivne, pretoZe dochddza Xk znaénym stratdm vo vytaZnosti
produktu. Okrem toho v mnohych pripadoch nedosiahne sa Ccistota
produktu takd, aby tento bol v hodny pre pouzitie ako medzipro-
dukt pre vyrobu farmaceuticky uc¢innych latok.

Uvedené nedostatky odstranuje podla vyndlezu, spoc¢ivajuci
v tom, Ze =z latky vzorca I sa pdsobenim ekvivalentného mnoiZstva
hydroxidu draselného alebo uhlic¢itanu draselného pripravi jej
draselna sol vzorca II
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v zmesi voda-alifaticky alkohol s C; az Cj uhlikami v pomere

1:1,5 aZ 1:0,1 pri teplote 20 aZz 60 °C, izoluje sa krysStalizaciou
pri teplote -20 aZ 10 °C, nasledne sa rozpusti vo vode a okysele-
nim na pH 4 aZz 6 sa =ziska latka vzorca I vo vysokom vytazku
a ¢istoty vhodnej pre pouzitie ako medziprodukt vyroby farmaceu-
ticky uc¢innych latok.

_ vV dalsom je predmet vynalezu objasneny na dvoch prikladoch
bez toho, Ze by sa na tieto vylucne obmedzoval.



CZ 279151 B6

Priklad 1

Do 1,5 1 sulfonacnej banky sa nasarzuje 540 g znecisteného
teobrominu (3,7-dimetylxantinu) a pridd sa Xk nemu roztok 197,6
g hydroxidu draselného v 600 ml destilovanej vody. Po rozpusteni
teobrominu prida sa k zmesi 200 ml etanolu a ochladi sa na teplo-
tu -5 °C. Pri tejto teplote sa miesa 2 hodiny. Vykrystalizovana
draselnd sol teobrominu sa odfiltruje a rozpusti sa v 1500 ml
destilovanej vody. Zmes sa neutralizuje 180 ml kyseliny octovej
pri pH 6. VyzrdZany produkt sa odfiltruje a vysusi. Ziska sa
518,5 g ¢istého teobrominu, ¢o predstavuje vytazZok 96 % tedrie.

Priklad 2

Zhodny s prikladom 1 s tym rozdielom, Ze miesto etanolu sa
pouZije metanol, krystalizuje sa pri teplote -20 °C a neutralizu-

[

je sa 36 % kyselinou chlorovodikovou na pH 4.
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PATENTOVE NAROKY

Sp6sob ¢istenia 3-metyl-7-alkylxantinov vseobecného vzorca I
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kde R je H, metyl, etyl alebo n-propyl, vyznacujuci
s a t y m, Ze z 1latky vzorca I sa pripravi jej draselnad sol
vzorca II
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pbésobenim ekvivalentného mnozZstva hydroxidu draselného alebo
uhlic¢itanu draselného v zmesi voda-alifaticky alkohol s C; az Cjy

uhlikami v pomere 1:1,5 aZz 1:0,1 pri teplote 20 az 60 °C, ktora
sa izoluje krystalizaciou pri teplote -20 az 10 °C, nadsledne sa
rozpusti vo vode a zmes sa okyseli na pH 4 aZ 6.
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