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KIVONAT

A taldlmany targya eljaras az (I) és (II) altalanos képle-
ti anomerkeverék elvalasztaséra, ahol az altalanos kép- X0
letekben O
X egymastol fiiggetleniil hidroxilcsoport védécsoport,
igy formil-, acetil-, szubsztitualt acetil-, propionil-, F
butinil-, pivaloil-, 2-klér-acetil-, benzoil-, szubsz-
titualt benzoil-, fenoxi-karbonil-, metoxi-acetil-, 0s0O.R
terc-butoxi-karbonil-, etoxi-karbonil-, vinil-oxi-kar- 2
, ; Y
bonil-, 2,2,2-triklor-etoxi-karbonil-, benzil-oxi-kar- %O F
bonil-, benzil-, difenil-metil-, trifenil-metil-, terc-bu-
til-, metoxi-metil-, tetrahidropiranil-, allil-, tetrahid-
rotienil-, 2-metoxi-etoxi-metil-, trialkil-szilil-, trime- X0
til-szilil-, izopropil-dialkil-szilil-, alkil-diizopropil- OSO,R
szilil-, triizopropil-szilil-, terc-butil-dialkil-szilil-, O
1,1,3,3-tetraizopropil-diszilil-oxanil-, N-fenil-karba-
mat- vagy N-imidazoil-karbamat-csoport, és F
R 1-7 szénatomos alkilcsoport.
A taldlmany szerinti eljarassal elvélasztott anomer-
szarmazék kozbensd termékként alkalmazhatoé daga- XO = (1)
nat- és/vagy virusellenes hatéanyagok szintézisében.
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A leirds terjedelme 6 oldal (ezen beliil 1 lap dbra)
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A taldlmany targya eljaras 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribo-
furanozil- 1-alkil-szulfonat anomerkeverékekbdl torténd
elvalasztasara és kristalyositasara, amely vegyiilet daga-
natellenes és/vagy virusellenes hatéanyagok eldallitasa-
ban kozbensd termékként alkalmazhato.

M. Hofer, Chem. Ber., 93: 277 (1960) és
Bhahacharya, J. Org. Chem., 28: 428 (1963) kozlemé-
nyeikben leirtdk az 1-klor-2-dezoxi-3,5-O-(di-p-toluil)-
D-eritro-pentofurandz eldallitasi eljarasat. Mivel az 1-
klér-2-dezoxi-3,5-0O-(di-p-toluil)-D-eritro-pentofura-
ndz a-anomer (a anomer) formaja kristalyos anyag, ez
elvalaszthatd szlirés segitségével a B-anomer (b
anomer) formatol, és tiszta, kristalyos anyagként kinyer-
hetd. Ennélfogva a kristdlyos klorid alapvetd kiinduldsi
anyaggéa valt 2-dezoxi-ribofuranozil-szarmazékokbol
kiindulé b-nukleozidok eldallitasaban.

A 2-dezoxi-ribofuranozil-alkil-szulfonat-szarmazé-
kok nem stabilak. Ennek kdvetkeztében a kémiai szak-
irodalomban ezeket a vegyileteket csak ritkan emlitik.
Azonban a 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-1-al-
kil-szulfonat-szarmazékok stabilak, mivel a 2-helyzet-
ben geminalis difluoregységet tartalmaznak. Ezeket a
vegyiileteket pirimidin- és purinnukleozidok el64llitasé-
ban alkalmazzik. Azonban a 2-dezoxi-2,2-difluor-D-
ribofuranozil-1-metanszulfonatok anomerkeverék for-
maban léteznek, és eddig nem probaltdk a tiszta ano-
mereket elvélasztani egymastol. Ennélfogva példaul a
2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-1-metanszulfo-
natokbdl eldallitott nukleozidok szintézise nem sztereo-
szelektiv.

A bioldgiailag aktiv 2’-dezoxi-2’,2’-difluor-ribofu-
ranozil-nukleozidok sztereoszelektiv eléallitdsa igen
nagy tisztasagn o-anomer 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribo-
furanozil-alkil-szulfonat kozbensé termék alkalmazasat
igényli. Azonban a fenti alkil-szulfondt-szarmazékok
rendszerint anomerkeverék formajaban keletkeznek.
Ebbdl eredben szitkséges eljaras kidolgozasa 2-dezoxi-
2,2-difluor-D-ribofuranozil-alkil-szulfonat-anomerek
szétvalasztasara.

A talalmany targya eljaras 2-dezoxi-2,2-difluor-D-
ribofuranozil-alkil-szulfonat anomerkeverékeinek szét-
valasztasara.

A taldlmany targya tovabba eljaras 2-dezoxi-2,2-
difluor-D-ribofuranozil-alkil-szulfonatok anomerkeve-
rékeinek szétvalasztisara, amely eljarasban az a-ano-
mert kristalyos forméaban nyerjiik.

A taldlmany targya eljaras az (I) és (II) altalanos
képletli vegyiiletek anomerkeverékeinek elvalasztdsa-
ra, ahol az altalanos képletekben
X jelentése egymastol fuggetleniil hidroxilcsoport

védGesoport, €s
R jelentése alkilcsoport.

A talalmany szerinti eljaras soran az anomerkeve-
réket egy oldoszerrel elegyitjiik, majd felmelegitjiik, ez-
utdn az elegyhez kicsapd oldoszert adagolunk, majd a
hémérsékletet csdkkentjiik.

A leirdsban valamennyi hémérsékletértéket Cel-
sius-fokban adunk meg, valamennyi aranyt, szazalékot
és hasonlét tdmegegységben, tovabba valamennyi keve-
rékaranyt térfogategységben adunk meg, ha csak ezt
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masképp nem jeloljik. Az anomerkeverékek arinyat
szazalékértékben fejezziikk ki. A ,xilolok” elnevezés
alatt valamennyi xilolizomert és ezek keverékét értjik.
A ,szulfonat” elnevezés alatt — 6nmagéaban vagy mas
nevezékkel kombinalva — valamennyi xilolizomert, il-
letve ezek keverékeit értjiik. A ,szulfonat” elnevezés
alatt onmagaban vagy mas nevezékkel kombinalva
olyan vegyiileteket értiink, amelyek RSO, altalanos
képletiiek, ahol

R jelentése alkilcsoport.

Az ,alkilcsoport” elnevezés alatt egyenes és eldgazod
szénlanct ahifas szénhidrogéncsoportokat értiink, ame-
lyek maximalisan 7 szénatomot tartalmaznak, és lehet-
nek példaul metil-, etil-, n-propil-, izopropil-, n-butil-,
terc-butil-, n-pentil-, n-hexil-, 3-metil-pentil-csoport €s
hasonlo csoportok.

A 3,5-hidroxilcsoportokon védett 2-dezoxi-2,2-
difluor-D-ribofuranozil-1-alkil-szulfonat anomerkeve-
réke alkalmas kiindulasi anyag a jelen taldlmany szerin-
ti elvalasztasi eljarasban, és ezt a 4,526,988 szamq, va-
lamint a 4,965,374 szam® amerikai szabadalmi bejelen-
tésben leirtak.

Egy el6ny6s taldlmany szerinti eljarasban a 2-dezo-
xi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-(di-O-benzoil)- 1 -me-
tanszulfonat, a 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-
3,5-(di-O-benzoil)- 1-etanszulfonat vagy ezek alkilcso-
porttal szubsztitualt formainak anomerkeverékét alkal-
mazzuk kiindulasi anyagként.

A hidroxilcsoport véddcsoportokat (X) a szakiroda-
lomban leirtak, és példaul ilyen csoportokat irtak le a
Protective Groups in Organic Chemistry, McOmie Ed.,
Plenum Press, New York (1973) 3. fejezetében, valamint
a Protective Groups in Organic Synthesis, Green, John,
J. Wiley és Sons, New York (1981) 2. fejezetében. ElG-
nydsen alkalmazhat6 védScsoportok az észtert képzd cso-
portok, mint példaul a formilcsoport, acetilcsoport,
szubsztitualt acetilcsoport, propionilcsoport, butinilcso-
port, pivaloilcsoport, 2-klér-acetil-csoport, benzoilcso-
port, szubsztitudlt benzoilcsoport, fenoxi-karbonil-cso-
port, metoxi-acetil-csoport, fenoxi-karbonil-csoport,
terc-butoxi-karbonil-csoport, etoxi-karbonil-csoport,
vinil-oxi-karbonil-csoport, 2,2,2-triklér-etoxi-karbonil-
csoport és a benzil-oxi-karbonil-csoport; tovabba benzil-
csoport, difenil-metil-csoport, trifenil-metil-csoport,
terc-butil-csoport, metoxi-metil-csoport, tetrahidro-
piranilcsoport, allilcsoport, tetrahidrotienilcsoport, 2-
metoxi-etoxi-metil-csoport; a trialkil-szilil-csoport, tri-
metil-szilil-csoport, izopropil-dialkil-szilil-csoport, atkil-
diizopropil-szilil-csoport, triizopropil-szilil-csoport, terc-
butil-dialkil-szilil-csoport és az 1,1,3,3-tetraizopropil-
sziloxanil-csoport; az N-fenil-karbamat és az N-imida-
zolil-karbamat-csoport; legelénydsebben alkalmazhato
véddGesoportok a benzoilcsoport, monoszubsztitualt
benzoilcsoport és a diszubsztitualt benzoilcsoport, acetil-
csoport, pivaloilcsoport, trifenil-metil-éterek és a szilil-
éter-képz6é csoportok; kiiléndsen a terc-butil-dimetil-
szilil-csoport; mig a legeldnydsebben alkalmazhaté véds-
csoport a benzoilcsoport.

A taldlmany szerinti eljarasban alkalmazhat6 oldo-
szer a diklor-metén, 1,2-diklor-etan, 1,1,2-triklor-etan,
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propil-acetat, izopropil-acetat, amil-acetat, anizol, to-
luol, xilolok és ezek keverékei; elényosen alkalmazha-
t6 oldoszer a propil-acetat, 1,2-diklor-etan, anizol és
ezek keverékei.

Miutan a 3,5-hidroxilcsoporton védett 2-dezoxi-
2,2-difluor-D-ribofuranozil-l-alkanszulfonathoz az old6-
szert hozzaadagoljuk, az elegyet korulbeliil 30-50 °C
kozotti hémérsékletre melegitjilk abbol a célbdl, hogy
oldatot nyerjiink.

A kicsap6 olddszert ezutan adagoljuk az oldathoz.
Alkalmas kicsapd oldoszerek a taldlmany szerinti elja-
rasban az etanol, denaturalt etanol (metanollal, toluol-
lal, etil-acetattal, izopropil-alkohollal, metil-izobutil-
ketonnal vagy ezek keverékeivel denaturalt), 1zopropil-
alkohol, metanol, etanol, metil-terc-butil-éter, dietil-
éter és ezek keverékei; el6nyosen alkalmazhato oldé-
szer az etanol és az izopropil-alkohol.

Ezt kovetben az elegy hémérsékletét 23——10 °C
kozotti, elényosebben koriilbelill 23-5 °C kozotti ho-
mérsékletre csokkentjiik.

Az elGnyés, taladlmany szennti eljarasban, amikor a
hémérsékletet csokkentjlik, 3,5-hidroxilcsoporton védett
2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-1-a-alkil-szulfo-
nat-kristalyok, mint példaul 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribo-
furanozil-3,5-(di-O-benzoil)- 1 -a-metanszulfonat-krista-
lyok keletkeznek.

A jelen talalmany szerinti eljaras kristalyositasi fo-
lyamat, és nem amorf, szilard anyag lecsapdsa. A kelet-
kezd kristalyok jol fejlett kristalyfeliilettel rendelkez-
nek, és kristalymikroszkopon megfigyelhetd, hogy ma-
gas kett8s torést mutatnak.

Amennyiben a jelen eljardsban az anomerarany az
a-anomerre vonatkoztatva 50% alatti, azaz az anome-
rek spontan kristalyosodasa nem torténik meg, sziksé-
ges lehet, hogy bizonyos mennyiségii a-anomer olto-
kristalyt adagoljunk az elegybe abbol a célbél, hogy a
kristalyositast elgsegitsiik.

A talalmany szerinti eljarast elényosen atmoszferi-
kus nyomdason végezziik, és a folyamat korulbelil
30 perc—20 6ra idGtartamon beliil befejezddik. Elényo-
sebben a folyamat koriilbeliil 2 éran beliil lezajlik.

A taladlmany szerinti eljaras kilénosen el6nyds, mi-
vel egyszerll, valamint nem vartan magas hozamot
eredményez az egyes anomer esetében, amelynek
mennyisége nagyobb, mint az anomerkeverékben talal-
hat6 aranya. Amennyiben a- és B-anomerkeverékre al-
kalmazzuk a 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-
(di-O-benzoil)-1-alkil-szulfonat esetében, a jelen talal-
many szerinti eljaras lehetvé teszi, hogy az a-anomert
kristdlyos formaban nyerjiik ki, amely kiiléndsen je-
lentds, mivel ezt a format alkalmazhatjuk biologiailag
jelentds B-anomernukleozidok gliikozilezési reakcio-
jaban.

A talalmany szerinti eljarast az alabbi példakon rész-
letesen bemutatjuk. A példak nem jelentik a taldlmany
targykorének korlatozasat.

1. példa
11,9 g 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-
O-benzoil-1-metanszulfonat-anomerkeveréket 45 ml
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diklér-metanban 30 °C hémérsékletre melegitiink. Ez-
utan az oldathoz dietil-étert adagolunk mindaddig, amig
a keverék zavarossa valik (koriilbeliil 45 ml). Ezt kove-
téen az oldatot lassan szobah8mérsékletre hiitjiik, mi-
kozben siri, kocka alaku, kristalyos anyag valik ki. Az
elegyet 2 dran at szobahémérsékleten tartjuk, ekkor tiis
kristaly kezd képzédni. Ebben az idépontban a felil-
Gszot ledntjiik. A kocka alaku kristalyokat szlriik,
majd 3: 1 arany diklor-metan: dietil-éter eleggyel mos-
suk, és végiill megszaritjuk. A fizikai analizis azt mutat-
ja. hogy a kocka alaku kristdlyok 2-dezoxi-2,2-difluor-
D-ribofuranozil-3,5-di-O-benzoil- 1 -b-metan-szulfo-
nat-kristalyok. Néhany o6raval késébb az anyaligbol ki-
valo ti alaka kristalyokat leszdrjik. A tG alak( krista-
lyok fizikai analizisei azt mutatjak, hogy ez 2-dezoxi-
2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-O-benzoil-1-a-me-
tanszulfonat.

Olvadaspont: 88—89 °C.

/a/p (c=1,01, olddszer: kloroform, 589 nm), +84,2°.
/a/3¢5 (c=1,01, oldodszer: kloroform, 365 nm), +302,0°.
FDMS-spektrum: 456 (m+1).

2. példa

11,53 g 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-
di-O-benzoil-1-metanszulfonat-anomerkeveréket (78%
a- és 22% P-anomertartalmi) 35 ml anizolban
30-40 °C kozotti hdmérsékletre melegitiink. Ezutan az
oldathoz 3A-alkoholt 5 tomeg% metanollal denaturalt
etanol (145 ml) adagolunk, majd az elegyet 15 °C hé-
mérsékletre hiitjiikk. Az oldatot 0,1-0,3 g 2-dezoxi-2,2-
difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-O-benzoil-1-a-metén-
szulfonat-kristallyal beoltjuk. A szuszpenziot 18 6ran
at 5 °C hémeérsékleten tartjuk. Ezutan a 2-dezoxi-2,2-
difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-O-benzoil-1’-o-metan-
szulfonat-kristalyos anyagot lesztirjiik, €s ily mddon
5,7 g terméket kapunk. A termelés 49,8%. A szlirlet a
ket anomert 1:1 ardnyban tartalmazza.

3. példa

11,9 g 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-
O-benzoil-l-metanszulfonat-anomerkeveréket (78% a-
és 22% P-anomertartalma) 24 ml anizolban 30—40 °C
kozotti hdmérsékletre melegitiink. Az oldathoz 120 ml
3A-alkoholt adagolunk, majd az elegyet 30 °C hdmér-
sékletre hitjitkk. Ezutan az oldatot 0,1-0,3 g 2-dezoxi-
2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-O-benzoil-1-a-
meténszulfonat-kristallyal beoltjuk. A szuszpenziot
17 oran at 5 °C hémérsékleten tartjuk. Ezutan a 2-
dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-O-benzoil-1-
a-metanszulfonat-kristdlyos anyagot lesziirjiik, és ily
mddon 6,2 g termeket kapunk. A termelés 55%.

4. példa

11,9 g 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-
O-benzoil- 1-metanszulfonat-anomerkeverék (78% a-
és 22 B-anomertartalm() 12 ml diklér-metanban ké-
sziilt elegyét 40 °C kozotti hdmérsékletre melegitjiik.
Az oldathoz 24 ml 3A-alkoholt adagolunk, majd az ele-
gyet 30 °C homérsekletre hiitjiikk. Ezutdn az oldatot
0,1-0,3 g 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-
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O-benzoil-1-a-metanszulfonat-kristallyal beoltjuk.
A szuszpenziét 17 ordn at 5 °C hémérsékleten tartjuk.
Ezutin a 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-
O-benzoil-1-a-metanszulfonat-kristdlyos anyagot le-
sziirjiik, és ily modon 5,9 g terméket kapunk. A terme-
1és 51%.

5. példa

11,9 g 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-
O-benzoil-1-metanszulfonat-anomerkeverék (78% o-
és 22 B-anomertartalmi) 12 ml 1,2-diklor-etanban ke-
szilt elegyét 30—40 °C kozotti hdmeérsékletre melegit-
jilk. Az oldathoz 36 ml 3A-alkoholt adagolunk, majd az
elegyet 23 °C hémérsékletre hiitjiik. Ezutan az oldatot
0,1-0,3 g 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-
O-benzoil-l-a-metanszulfonét-kristallyal beoltjuk.
A szuszpenziét 17 oran at 5 °C hémérsékleten tartjuk.
Ezutin a 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-
O-benzoil-1-a-metanszulfonat-kristalyos anyagot le-
szirjik, és ily modon 7,3 g terméket kapunk. A terme-
1és 61%.

6. példa

25 g 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-
di-O-benzoil-1-meténszulfonat-anomerkeverék (70%
a- és 30% B-anomertartalmii) 300 ml etanolban késziilt
elegyét 30—40 °C kozotti hémérsékletre melegitjiik. Ez-
utan az elegyhez 72 ml anizolt adagolunk, majd az ele-
gyet 15 °C hdmérsékletre csokkentjilk. Az oldatot
0,1-0,3 g 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-
O-benzoil-1-a-metanszulfonat-kristallyal beoltjuk.
A szuszpenziot 3 oran at 5 °C hémeérsékleten tartjuk.
Ezutan a 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-
O-benzoil-1-a-metanszulfonat-kristalyos anyagot le-
sziirjiik, és ily moédon 13,5 g terméket kapunk. A terme-
1és 52%.

7. példa

3,38 g 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-
O-benzoil- 1-metanszulfonat-anomerkeverék (70% o-
és 30 B-anomertartalmi) 8,3 ml amil-acetatban késziilt
elegyét 30—40 °C kozotti hdmérsékletre melegitjiik. Ez-
utan az elegyhez 40 ml etanolt adagolunk, majd az ele-
gyet 15 °C hdémérsékletre csokkentjilk. Az oldatot
0,1-0,3 g 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-
O-benzoil-1-a-metanszulfonat-kristallyal beoltjuk.
A szuszpenzidt 3 oran at 5 °C hémérsékleten tartjuk.
Ezutin a 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-
O-benzoil-1-o-metanszulfonat-kristalyos anyagot le-
szlirjuk, és ily modon 2,31 g terméket kapunk. A terme-
1és 68%.

8. példa

12 g 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-
O-benzoil-1-metanszulfonat-anomerkeverék (80% a-
és 20 B-anomertartalmu) diklor-metédnban késziilt ele-
gyét 30-40 °C kozotti hémérsékletre melegitjiik. Ez-
utan a diklér-metént vakuumdesztillacio segitségével el-
parologtatjuk. Ezt kovet6en a maradékhoz 48 ml anizol
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és 144 ml etanol keverékét adjuk, majd az oldatot
0--5 °C hémérsékletre csokkentjiik. 2 6ra elteltével a 2-
dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-O-benzoil- 1-
a-metanszulfonat-kristalyokat lesziirjiik, és ily modon
4,6 g terméket kapunk. A termelés 38%.

9. példa

7,3 g 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-
O-benzoil-1-metanszulfonat-anomerkeverék (68% o-
és 31 B-anomertartalmi) diklor-metédnban késziilt ele-
gyét 30—40 °C kozotti hémérsékletre melegitjiik. Ez-
utan a diklor-metant vékuumdesztillacid segitségé-
vel elparologtatjuk. Ezt kdvetden a maradékhoz 20 ml
propil-acetat és 70 ml etanol kever¢két adjuk, majd
az oldatot 15 °C hémérsékletre csdokkentjiik. Az olda-
tot 0,1-0,3 g 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-
3,5-di-O-benzoil-1-a-metanszulfonat-kristallyal beolt-
juk. A szuszpenziot 3 6ran at 15 °C hémérsékleten tart-
juk, majd a 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-
di-O-benzoil-1-a-metanszulfonat-kristalyokat lesziir-
jik, és ily modon 4,62 g terméket kapunk. A termelés
63%.

10. példa

100 g 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-
di-O-benzoil-1-metanszulfonat-anomerkeverék (66%
o~ és 33 B-anomertartalmi) 290 ml izoamil-acetatban
késziilt elegyét 50 °C kozotti hGmérsékletre melegitjiik.
Ezutan az elegyhez 1200 ml etanolt adagolunk, majd az
elegyet 15 °C hémérsékletre csokkentjiikk. Az oldatot
0,1-0,3 g 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-di-
O-benzoil-1-a-metanszulfonat-kristallyal beoltjuk.
A szuszpenzidt 3 oran at 5 °C hémérsékleten tartjuk.
Ezutan a 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofuranozil-3,5-
di-O-benzoil-1-a-metanszulfonat-kristalyos anyagot le-
sz(irjuk, és ily modon 36,7 g terméket kapunk. A terme-
1és 35,5%.

A jelen talalmany szerinti eljarast a példakkal részle-
tesen ismertettiik. A talalmany szerinti eljarasba beleért-
jUk a szakember altal végrehajtott lehetséges valtozaso-
kat az eljarasban, amely valtozasok nem érintik az elja-
ras 1ényegét, azonban annak modositasat és/vagy javita-
sat eredményezhetik.

SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Eljaras az (I) és (1I) altalanos képletd anomerke-

verék elvalasztasara, ahol az altalanos képletekben

X jelentése egymastol fiiggetlenil hidroxilcsoport véd6-
csoport, igy formil-, acetil-, szubsztitualt acetil-,
propionil-, butinil-, pivaloil-, 2-klor-acetil-, benzoil-,
szubsztitualt benzoil-, fenoxi-karbonil-, metoxi-ace-
til-, terc-butoxi-karbonil-, etoxi-karbonil-, vinil-oxi-
karbonil-, 2,2,2-trikl6r-etoxi-karbonil-, benzil-oxi-
karbonil-, benzil-, difenil-metil-, trifenil-metil-, terc-
butil-, metoxi-metil-, tetrahidropiranil-, allil-, tetrahid-
rotienil-, 2-metoxi-etoxi-metil-, trialkil-szilil-, tri-
metil-szilil-, izopropil-dialkil-szilil-, alkil-diizopro-
pil-szilil-, triizopropil-szilil-, terc-butil-dialkil-szilil-,
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1,1,3,3-tetraizopropil-diszilil-oxanil-, N-fenil-karba-
mat- vagy N-imidazoil-karbamat-csoport, és

jelentése 17 szénatomos alkilcsoport, azzal jellemez-
ve, hogy az anomerkeveréket egy oldoszerrel elegyit-
jiik, ahol az olddszer diklér-metén, 1,2-diklor-etan,
1,1,2-triklér-etan, propil-acetat, izopropil-acetat,
amil-acetat, anizol, toluol, xilolok és a fentiek elegye
lehet, majd felmelegitjiik, ezutén az elegyhez kicsap6
oldészert adagolunk, ahol a kicsapd olddszer etanol,
metanollal, toluollal, etil-acetattal, izopropil-alkohol-
lal, metil-izobutil-ketonnal vagy ezek elegyével dena-
turalt etanol; izopropil-alkohol, metanol, etanol,

metil-terc-butil-észter, dietil-éter, anizol vagy ezek
elegye lehet, majd a kapott elegy hémérsékletét 23 és
—10 °C kozotti értékre csdkkentjiik.

2. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,

5 hogy a melegitést 30—50 °C kozotti értéken végezziik.
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3. Az . igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy az (I) és (II) altalanos képletekben
R jelentése metilcsoport vagy etilcsoport.

4. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy az eljarasban 2-dezoxi-2,2-difluor-D-ribofurano-
zil-3,5-di-O-benzoil- 1-a-metanszulfonat-kristalyos ano-
mert allitunk eld.
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