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ISradimas susijes su foskarneto, t. y. trinatrio fosfonoformiato heksahidrato gavimo bidu, turinCiu tokias reakcijos
pakopas: natrio hidroksidas tirpinamas vandenyje, natrio hidroksido vandeninis tirpalas kaitinamas iki 50°C, |
nurodyta tirpala pridedama trictilfosfonoformiato, palaikant temperattirg 50°C, reakcijos misinys kaitinamas iki
virimo su atgaliniu saldytuvu apie 1 valanda, reakcijos misinys atdaldomas, ir nufiitruojamas reikalingas produktas.
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‘ISradimas susijes su foskarneto, t. y. trinatrio fos-

fonoformiato heksahidrato gavimo bidu.

Patente EP-A-241 686 apraSytas 3$arminiy metaly fos-
fonoformiaty gavimo btdas, iskaitant reakcijos pakopas,
kai sumaiSomas trialkilfosfonoformiatas ir vandeninis
Sarminio metalo hidroksido tirpalas, esant temperatiirai
nuo vandens uZSalimo taSko iki 40°C, reakcijos mi&ini
trumpam islaikant Sioje temperatiiroje (nebatinai), ir
veliau miSinys kaitinamas iki virimo su atgaliniu 3Zal-

dytuvu, kol ijvyksta pilnas sumuilinimas.

Veliau produktas i3skiriamas reakcijos miZini - laikant
0°C temperatiiroje apie 24 val., kristalai atskiriami ir
veliau perkistalinami. Nurodyta iSeiga sudaro nuo 80%

iki 86%, ir grynumas 99,9%.

Ta¢iau nustatyta, kad vandens kiekis, kurio sausame
heksahidrato pavidalo produkte turi bati 8,3%, lai-

kantis aprasyto biido, keiciasi.

Sio i3radimo tikslas - sukurti trinatrio fosfonofor-

miato heksahidrato gavimo bada.

Tikslas pasiektas remiantis $Siuo i8radimu, kuris apima
Sias sekancCias reakcijuy pakopas: vandenyje i3tirpinamas
natrio hidroksidas, natrio hidroksido tirpalas kai-
tinamas iki 50°C, i nurodytg tirpala pridedama trietil-
fosfonoformiato, esant 50°C, reakcijos mi&inys kaiti-
namas 1iki wvirimo temparat@ros su atgaliniu 3Saldytuvu
apie 1 valandg, reakcijos miSinys at3aldomas ir gautas

produktas nufiltruojamas.

Pagal vieng iSradimo varianta, produktas istirpinamas
vandenyje 1r perkristalinamas, at$aldant tirpala iki

20°c, gaunant trinatrio fosfonoformiato heksihidratsa.




10

15

20

25

30

35

LT 3585 B
2

Pagal kitg iSradimo varianta, produktas iStirpinamas
vandenyje 1ir po to perkristalinamas at3aldant tirpala
iki maZdaug 5°C, tuomet susidaro trinatric fosfono-
formiato dodekahidratas, kuris dzicvinamas, gaunant

trinatrio fosfonoformiato heksahidratg.

Pagal §i iSradimg, pirmoje stadijoje koncentruotas nat-
rio hidroksidas sumai%omas su vandeniu, ir tirpalas
kaitinamas iki mazdaug 50°C. Po to i tirpala dedamas
trietilfosfonoformiatas, esant 50°C. Reakcijecs misSinys
kaitinamas iki virimo temperatiros, kuri yra 90-95°C,
su atgaliniu 3aldytuvu, ir susidares etilo spiritas nu-
distiliuojamas. Rcikiama laika mi%iniui isbuvus virimo
temperatiroje su atgaliniu 3Saldytuvu, turéty bati apie
1 wval., -miSinys at3aldomas, ir gautas produktas nu-
filtruojamas.

AtSaldZius iki temperatiros, ne Zemesnés kaip apie
17°C, pageidautina ne Zemesnés kaip 20°C, susidaro drég-
nos busenos trinatrio fosfonoformiato heksahidratas.
Tokiu budu vandens kiekis bus apie 8,3%, kuris atitinka
vandens kieki sausame produkte grynu pavidalu. At-
Saldzius iki temperatiros apie 20°C sumazés iZeiga.
VirSutiné priimtina riba, kada dar gaunama reikiama

iSeiga, gali bati nuo 25°C iki 30°C.

AtSaldZius iki maZdaug 5°C ar Zemesnés temperatiros,
susidarys trinatrio fosfonoformiato dodekahidratas.
DZiovinant 3ia medZiaga atitinkamose salygose, pro-
duktas esantis dodekahidrato pavidalu, nuosekliai virs
i heksahidratg. Jeigu bus dZiovinama pakankamai ilgai,
produktas palaipsniui virs i nehidratuota trinatrio
fosfonoformatsg.

Pageidautina, kad produktas Sio Z&rddimo nu-
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at3aldomas iki maZzdaug 20°C, kad produktas bitu gautas
heksahidarto pavidalu, arba iki maZdaug 5°C, kad butu
gautas produktas dodekahidrato pavidalu tolesniam dZio-

vinimui.
I3radimg iliustruoja du darbiniai pavyzdZiai.
1 pavyzdys

423 g (4,77 mol) skystos koncentracijos natrio hidrok-

sido dedama i 400 ml vandens.

Tirpalas kaitinamas iki maZdaug '50°C ir $ioje tem-
peratiroje pridedama 167 g (0,795 mol) trietilfosfo-
noformiato. Po to reakcijos midinys kaitinamas iki
mazdaug 90°C, ir susidares etilo spiritas nudis-
tiliuvojamas. MazZdaug po 1 valandos, esant 90-95°C tem-
peratidrai, reakcijos miSinys atSaldomas 1iki mazdaug
20°C, ir gautas produktas nufiltruojamas. Dreégno tri-

natrio fosfonoformiato heksahidrato iSeiga yra 248 g.

Drégna medZiaga perkristalinama 570 ml vandens, kai-
tinant iki 90°C, kad bty gautas skaidrus tirpalas, o
po to at3aldant 20°C. Nufiltravus ir praplovus 50 ml
vandens, esant 18-22°C, gaunama 187 g (74% teorinés
i%eigos) trinatrio fosfonoformiato heksahidrato. Sioje
medZiagoje yra apie 2% laisvo vandens, kuris gali buti

padalintas dZiovinant.
2 pavyzdys.
93,5 g trinatrio fosfonoformiato heksahidrato i3tir-

pinama 335 ml vandens 1ir, kaitinant iki 90°C gaunamas

skaidrus tirpalas, kuris veliau atSaldomas iki mazdaug

i3

£°C. Nufiltravus gaunama .19 g trinatcio fosfoncifor-
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kamose salygose, susidarys trinatrio fosfonoformiato
heksahidratas.
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TSRADIMO APIBREZTIS

1. Foskarneto, t.Y- trinatrioc fosfonoformiato heksa-
hidrato gavimo badas, b e s 1 s Kk iriantidas tuo,
kad natrio hidroksida tirpina vandenyje, gauta natrio
nidroksido tirpala kaitina ixi 50°C, i tirpala prideda
trietilfosfonoformiato, palaikant temperatirg 50°C, re-
akcijos misini kaitina iki virimo temperaturos Su
atgaliniu galdytuvu 1 valanda, reakcijos migini atsaldo

ir produkta nufiltruoja.

2. Badas pagal 1 punkta, b e S i skiriant i s
tuo, kad produkta tirpina vandenyje 1ir po to per-
kristalina, atsaldant tirpala iki temperatdros ne ze-
mesnes 17°Cc, gaunant trinatrio fosfonoformiato heksa-

hidrata.

3. Badas pagal 1 ir 2 punktus, b e S iskirian-
t 1 s tuo, kad produkta tirpina vandenyje ir po to
perkristalina, ats8aldant tirpala mazdaug iki 20°C ir

gaunant trinatrio fosfonoformiato heksahidrata.

4. Radas pagal 1 punkta, L e s iski1irian t 1 s
tuo, kad produkta tirpina vandenyje 1ir po to per~
kristalina, atsaldant tirpalg maZdaud iki 5°Cc, del to
susidaro trinatrio fosfonoformiato dodekahidratas, kuri
dziovina, gaunant trinatrio fosfonoformiato heksa-
hidrata.
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