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Sposób otrzymywania kwasu 1-cykloheksylo-5-allilo5-^-hydroksypropylobarbiturowego

Wynalazek dotyczy sposobu otrzymywania kwasu 1-cykloheksylo-5-allilo-5-jS-hydroksypropyfcbarbituro
wego, będącego materiałem wyjściowym do wytworzenia środków o silnym działaniu przeciwzapalnym takich,
jak niektóre pochodne kwasu 1-cykloheksylobarbiturowego zawierające w położeniu 5 oprócz grupy allilowej
inne grupy funkcyjne. Kwas 1-cykioheksylc-5-allilo-5-j3-hydroksypropylobarbiturowy o wzorze przedstawionym
na załączonym rysunku jest związkiem nowym, dotychczas nie opisanym.

Zgodnie ze sposobem według wynalazku można go otrzymać wprowadzając kwas 1-cykloheksylc-5,5-dwu-
allilobarbiturowy w temperaturze —2 do +5°C do kwasu siarkowego o stężeniu powyżej 50% i mieszając do
chwili rozpuszczenia się go. Powstały roztwór wlany na lód wydziela krystaliczny kwas 1-cykloheksylo-^alli-
lo-5-j3-hydroksypropylobarbiturowy o temperaturze topnienia 110—126°C będący mieszaniną dwóch izomerów
przestrzennych. W celu oddzielenia izomerów ekstrahuje się benzyną łatwiej rozpuszczalny izomer o temperatu¬
rze topnienia 129—130°C i krystalizuje z wrzącej benzyny. Pozostały drugi izomer o temperaturze topnienia
157°C krystalizuje się z czterochlorku węgla.

Prz,yk ł ad: 3g kwasu cykloheksylo-5,5-dwuallilobarbiturowego rozpuszcza się w9g stężonego kwasu
siarkowego oziębionego do temperatury —2°C. Po upływie 1/2 godziny powstały roztwór wylewa się na 90 g
drobno potłuczonego lodu i odsącza wydzielony osad. Osad ten rozciera się z wodą, odsącza i przemywa wodą aż
do zaniku reakcji kwaśnej na lakmus. Temperatura topnienia mieszaniny izomerówwynosi 110—126°C.

W celu rozdziału, suchy produkt suszy się, a następnie poddaje ekstrakcji benzyną. Otrzymany po odparo¬
waniu benzyny izomer o temperaturze topnienia 129—130°C oczyszcza się przez krystalizację z wrzącej benzyny.
Pozostałość po ekstrakcji krystalizuje się z czterochlorku węgla, uzyskując drugi izomer o temperaturze topnie¬
nia 157°C.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób otrzymywania kwasu 1-cykloheksylo-5-allilo-5-^-hydroksypropylobarbiturowego, znamienny
t y rr\ że kwas 1-cykloheksylo-5,5-dwuallilobarbiturowy wprowadza się w temperaturze -2 do +5°C do kwasu
siarkowego o stężeniu powyżej 50%, uzyskany roztwór wylewa się na lód, a wydzieloną mieszaninę izomerów
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o temperaturze topnienia 110—126°C odsącza się, przy czym rozdziału tej mieszaniny na izomery o temperatu¬
rze topnienia 129—130°C oraz 157°C dokonuje się przez ekstrakcję izomeru o temperaturze topnienia
129-130°C benzyną, a pozostały izomer o temperaturze topnienia 157°C krystalizuje się z czterochlorku węgla.
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