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(54) Procedeu de obtinere a 11-bishomodrim-8(9)-en-12-onei
(57) Rezumat:

1 2
Inventia se refera la domeniul chimiei, si anume 5 solutia obtinutd se mentine la temperatura camerei
la un procedeu de obtinere a 11-bishomodrim-8(9)- si se agitd continuu pana la terminarea reactiei
en-12-onei, compus intermediar pentru obtinerea conform controlului cromatografic, apoi produsul
sesqui- si terpenoidelor superioare. se extrage si se purifica.
Procedeul include interactiunea solutiei de 11- Randamentul produsului fiind de 80%.
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Descriere:

Inventia se refera la domeniul chimiei, si anume la un procedeu de obtinere a 11-bishomodrim-
8(9)-en-12-onei, compus intermediar pentru obtinerea sesqui- si terpenoidelor superioare.

Este cunoscut procedeul de preparare a 11-bishomodrim-8(9)-en-12-onei (2) din hidroxicetona (1)
la tratarea acesteia cu complexul peroxidului de hidrogen de 93,6% si eteratul trifluorurii de bor la
temperatura de 25°C [1].

Dezavantajele acestui procedeu de preparare a 11-bishomodrim-8(9)-en-12-onei constau in
obtinerea unui amestec complex de substante, din care compusul cheie poate fi izolat doar prin
cromatografiere pe o coloana cu silicagel impregnat cu azotat de argint, care este destul de costisitor;
randamentul mic al compusului (2) (24,7%) la deshidratarea hidroxicetonei (1); utilizarea oxidantului
ce se obtine din eteratul trifluorurii de bor si peroxidul de hidrogen de 93,6% ce prezintad pericol de
explozie.
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Problema pe care o rezolva inventia revendicata consta in perfectionarea procedeului de sintezd si
izolare a 11-bishomodrim-8(9)-en-12-onei (2) din hidroxicetona (1), marirea randamentului 11-
bishomodrim-8(9)-en-12-onei, eliminarea necesitdtii de utilizare a complexului peroxidului de
hidrogen de 93,6% cu eteratul trifluorurii de bor, ce prezintd pericol de explozie, si a silicagelului
impregnat cu azotat de argint, care este destul de costisitor.

Esenta inventiei consta in aceea ca procedeul include interactiunea solutiei de 11-bishomodriman-
8a-0l-12-ona in acetonitril cu trimetilsililmetansulfonat in raport echivalent de 1:5, solutia obtinuta se
mentine la temperatura camerei §i se agita continuu pand la terminarea reactiei conform controlului
cromatografic, apoi produsul se extrage si se purifica.

Rezultatul inventiei este elaborarea unui procedeu mai eficient si mai simplu de preparare a 11-
bishomodrim-8(9)-en-12-onei (2) din hidroxicetona (1).

Produsul reactiei se dilueaza cu apa, se extrage cu eter dietilic, iar extractul eteric se spala cu
solutie de bicarbonat si apa pana la neutralizare, se usucd pe sulfat de sodiu anhidru. Dupa filtrare si
evaporarea solventului in vid, produsul obtinut se cromatografiazi pe o coloand cu silicagel,
randamentul reactiei fiind de 80%.
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Avantajele inventiei in raport cu cea mai apropiata solutie :

1. Cresterea randamentului 11-bishomodrim-8(9)-en-12-onei de trei ori.

2. Excluderea reagentului ce prezinta pericol de explozie.

3. Simplificarea relativa a procedeului de izolare a produsului prin excluderea silicagelului
impregnat cu azotat de argint.

Exemplu de realizare a inventiei

La solutia (100 mg, 0,375 mmol) de hidroxicetond (1) in (1 ml) acetonitril se adauga (0,3 ml,
1,942 mmol) trimetilsililmetansulfonat (CH3;SO,0SiMej3). Solutia obtinuta se mentine la temperatura
camerei (18 °C) la agitare pani la terminarea reactiei (10 min) (controlul prin cromatografiere in
strat subtire). La solutie se adaugd apa (5 ml) si eter dietilic (15 ml). Dupa o agitare intensa extractul
se separd, se spald cu solutie de NaHCO; (3 x 2 ml), cu apa (3 x 2 ml), se usuca cu sulfat de sodiu



10

15

20

MD 3889 B1 2009.04.30

4

anhidru, se filtreaza si eterul se distileaza in vid. Reziduul (94 mg) se dizolva intr-o cantitate minima
de hexan si se cromatografiaza pe o coloand cu (1,88 g) silicagel L 100/400. Cu amestecul hexan-eter
(49:1) se elueaza (75 mg) 11-bishomodrim-8(9)-en-12-ona (2).

IR, cm™: 1353, 1719.

'H RMN (CDCl5): 0,81 (3H, s, C1o-CH3); 0,87 (3H, s, C4,-CHs); 0,89 (3H, s, C,-CH3); 1,48 (3H, s,
C1,-CHa); 2,13 (3H, s, CH3-CO); 3,11 (2H, s, Cy3-H,).

3C RMN (CDCls): 18,89 (C(2)); 19,85 (C(15)); 20,21 (C(12)); 21,60 (C(14)); 23,72 (C(6)); 29,19
(C(17)); 33,09 (C(13)); 33,47 (C(7)); 36,49 (C(11)); 38,46 (C(4)); 39,14 (C(10)); 41,49 (C(1)); 43,31
(C(3)); 51,36 (C(5)); 129,66 (C(8)); 134,62 (C(9)), 207,78 (C(16)).

(57) Revendicari:

Procedeu de obtinere a 11-bishomodrim-8(9)-en-12-onei care include interactiunea solutiei de
11-bishomodriman-8a-0l-12-ona in acetonitril cu trimetilsililmetansulfonat in raport echivalent de
1:5, solutia obtinuta se mentine la temperatura camerei si se agita continuu pand la terminarea reactiei
conform controlului cromatografic, apoi produsul se extrage si se purifica.
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