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P a t e n t k r a v 

 

1. Framgangsmåte for syntese av forbindelse på formelen (I)  
 

 
 
, der R står for dimetylamino- eller acetylgruppe, k a r a k t e r i s e r t  
v e d  

a)  

– forbindelsen på formelen (II)  (der R står for dimetylamino- eller 2-metyl-1,3-
dioksolan-2-yl-gruppe)  

 

 
 
reageres med 2–15 molekvivalenter metyllitium i tilstedeværelse av 
tetraalkyletylendiamin i løsemiddel av eter- eller formaldehydacetaltype eller i 
blandingen av dette ved en temperatur mellom –78 og –20 °C, deretter 
reageres det beskyttede iminet som ble oppnådd som mellomprodukt, med et 
mineral eller en sterk organisk syre ved en temperatur mellom 0 °C og 
kokepunktet til det organiske løsemiddelet som benyttes, så 

– acetyleres hydroksylgruppen i posisjon 17 hos den oppnådde forbindelsen 
på formelen (IV), der R står for det samme som beskrevet for formelen (I),  

 
 
med eddiksyreanhydrid i et halogenert løsemiddel, fortrinnsvis diklormetan, i 
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tilstedeværelse av 70 % perklorsyre ved en temperatur mellom –78 og 0 °C, 
 så rekrystalliseres den oppnådde forbindelsen på formelen (I), 

 der R står for dimetylamino- eller acetylgruppe, fra metanol eller etanol; eller 

b)  

– hydroksylgruppen i posisjon 5 hos forbindelsen på formelen (II) (der R står 
for dimetylamino- eller 2-metyl-1,3-dioksolan-2-yl-gruppe) 

 

 
 
silyleres med klormetylsilan i tilstedeværelse av imidazol i et halogenert 
løsemiddel, tetrahydrofuran eller toluen, fortrinnsvis i diklormetan ved 

romtemperatur; så 

– reageres den oppnådde forbindelsen på formelen (III), der R står for det 
samme som beskrevet for formelen (II), 

 

 
 
med 2–15 molekvivalenter metyllitium i tilstedeværelse av 
tetraalkyletylendiamin i et løsemiddel av eter- eller formaldehydacetaltype 
eller i blandingen av dette ved en temperatur mellom –78 og –20 °C, deretter 
reageres det beskyttede iminet som ble oppnådd som mellomprodukt, med et 
mineral eller en sterk organisk syre ved en temperatur mellom 0 °C og 

kokepunktet til det organiske løsemiddelet som benyttes, så 

– acetyleres hydroksylgruppen i posisjon 17 hos den oppnådde forbindelsen 
på formelen (IV), der R står for det samme som beskrevet for formelen (I), 
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med eddiksyreanhydrid i et halogenert løsemiddel, fortrinnsvis diklormetan, i 
tilstedeværelse av 70 % perklorsyre ved en temperatur mellom –78 og 0 °C, 
så rekrystalliseres den oppnådde forbindelsen på formelen (I), der R står for 

dimetylamino- eller acetylgruppe, fra metanol eller etanol. 

 
   
2. Framgangsmåte a) eller b) ifølge krav 1, k a r a k t e r i s e r t  v e d  
bruk av et overskudd på 5–15 molekvivalenter metyllitium i trinn 1 i framgangsmåte 
a) eller trinn 2 i framgangsmåte b). 
   
3. Framgangsmåte ifølge et hvilket som helst av kravene 1–2, 
k a r a k t e r i s e r t  v e d  bruk av tetrametyletylendiamin som 
tetraalkyletylendiamin i trinn 1 i framgangsmåte a) eller trinn 2 i framgangsmåte b). 
   
4. Framgangsmåte ifølge et hvilket som helst av kravene 1–3, 
k a r a k t e r i s e r t  v e d  at forholdet mellom tetraalkyletylendiamin og 
metyllitium er 0,5:1 til 5:1 i trinn 1 i framgangsmåte a) eller trinn 2 i framgangsmåte 
b). 
   
5. Framgangsmåte ifølge et hvilket som helst av kravene 1–4, 

k a r a k t e r i s e r t  v e d  bruk av dietyleter, tetrahydrofuran, 
metyltetrahydrofuran, metyl-tert-butyleter, diisopropyleter, dietoksymetan, 
dimetoksymetan, fortrinnsvis tetrahydrofuran, dimetoksy- og dietoksymetan som 
løsemiddel i trinn 1 i framgangsmåte a) eller trinn 2 i framgangsmåte b). 
   
6. Framgangsmåte ifølge et hvilket som helst av kravene 1–5, 

k a r a k t e r i s e r t  v e d  at temperaturen i reaksjonen i trinn 1 i 
framgangsmåte a) eller trinn 2 i framgangsmåte b) holdes mellom –50 og –30 °C. 
   
7. Framgangsmåte ifølge et hvilket som helst av kravene 1–6, 

k a r a k t e r i s e r t  v e d  at det beskyttede imin-mellomproduktet som ble 
oppnådd i trinn 1 i framgangsmåte a) eller trinn 2 i framgangsmåte b), reageres med 
mineral- eller sterk organisk syre, for eksempel saltsyre, svovelsyre, 
kaliumhydrogensulfat, natriumhydrogensulfat, p-toluensulfonsyre, perklorsyre, 
fortrinnsvis svovelsyre. 
   
8. Framgangsmåte ifølge et hvilket som helst av kravene 1–7, 
k a r a k t e r i s e r t  v e d  at transformasjonen av det beskyttede imin-
mellomproduktet som ble oppnådd i trinn 1 i framgangsmåte a) eller trinn 2 i 
framgangsmåte b), utføres i et løsemiddel som kan blandes med vann, for eksempel 
alkohol eller eter som kan blandes med vann, fortrinnsvis metanol, etanol eller 
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tetrahydrofuran. 
   
9. Framgangsmåte ifølge et hvilket som helst av kravene 1–8, 
k a r a k t e r i s e r t  v e d  at transformasjonen av det beskyttede imin-
mellomproduktet som ble oppnådd i trinn 1 i framgangsmåte a) eller trinn 2 i 
framgangsmåte b), utføres ved en temperatur mellom 0 °C og kokepunktet til det 
organiske løsemiddelet som brukes, fortrinnsvis mellom 20 og 50 °C. 
   
10. Forbindelse på formelen (III), der R står for 2-metyl-1,3-dioksolan-2-yl-gruppe:  
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