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(54) Zpasob vyroby N-acetyl-p-aminofenolu

zplsob vyroby N-acetyl-p-aminofenolu Be-
champovou redukci p-nitrofenolu a nédslednou
acetylacf vzniklého p-aminofenolu anhydridem
kyseliny octové bez pfedchozf{ izolace mezi-
produktu. Podstata vyndlezu spo&ivd v tom,
%e se redukce provddf p¥i potenciflu suspen-
dovaného feleza v mezf{ch - 350 a% - 500 mV,
nade¥ se po &4stedné acetylaci vzniklého
p-amonofenolu filtrdt odbarvi pifdavkem
reduk®nfho &inidla jako ditioniéitanu, di-
si¥i&itanu nebo hydrogensi¥i&itanu sodného
nebo draselného.
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_ vyndlez se tykd zpisobu vyroby surového N-acetyl-p-aminofenolu ééﬁhampovou redukc{
p-nitrofenolu a ndslednou acetylacf vzniklého p-aminofenolu anhydridem kyseliny octové .bez
p¥edchoz!i izolace meziproduktu. .

Rafinovany N-acetyl-p-aminofenol, zndmy pod ndzvem paracetamol, se pouZivd jako
d¥inné analgetikum i antipyretikum a z toho vyplyvajf relativn& vysoké ndroky na &istotu
vychozfho surového produktu.

N-acetyl-p-aminofenol se zpravidla vyrdbf klasickou Bébhampovou redukc{ p-nitrofenolu,
po ni¥ nédsleduje izolace vzniklého p~aminofenolu, a to bud ve form& hydrochloridu nebo
volné bdze. Po op&tném rozpu¥tdnf ve vod& a upravé pH ndsleduje acetylace anhydridem kyseliny
octové a lzolace produktu.

P¥i manipulaci s p-aminofenolem dochdzf k jeho oxidaci vzdu¥nym kyslfkem, a tim ke
zhorSenf kvality a snf¥fenf vyt&¥ku kone&ného produktu. Tyto nedostatky &4stein& odstrafiuje
zpisob podle &s. A0 &. 159564. Jeho podstata spodivd v tom, ¥e po redukci vznikly p-amino-
fenol se neizoluje, ale z&4sti acetyluje ji¥ v reduktoru a acetylace ukon&f po separaci
pevného podflu.

Kvalita takto vyrobeného N-acetyl-p-aminofenolu zna&n& kolisd a v soufasnd dob& pre-
vd¥nd &4st produkce nevyhovuje stdle se zp¥fsiiujfcim pofadavkim na &istotu. Vy3{ kvality
lze dosghnout postupy, zalo¥enymi na katalytické hydrogenaci p-nitrofenolu vodikem. Hydro=-
-genadni postupy jsou viak ndrodndj¥f na investidnf ndklady i &istotu vstupnich surovin.

Vyse uvedené nedostatky odstrafiuje zplsob vyroby N-acetyl-p-amonifenolu Bechampovou
redukcf p-nitrofenolu a n4slednou acetylacf vzniklého p~aminofenolu anhydridem kyseliny
octové bez p¥edchozf izolace meziproduktu, jeho¥ podstata spodf{vd v tom, Ze k suspenzi
feleznych pilin se automaticky p¥ipou3ti p-nitrofenol nebo jeho Godnf roztedk tak, aby smiZeny
potencidl suspendovaného ¥eleza, mé¥eny vi&i standardnf argentochloridové alektrod&, nepfe-
sko#il meze -350 a%¥ -500 mV a po p¥ipust&ni pFedlo¥ené’ ddvky nitroldtky a poklesu potencidlu
pod -500 mV se provede &4ste&nd acetylace 30 aZ 90 % p-aminofenolu acetanhydridem.

Pevné podfly se odfiltrujf, filtrdt se odbarvi piidavkem reduk&nfho &inidla jako
ditioni&itanu, hydrogensi¥iZitanu nebo disififitanu sodného anebo draselného a acetylace se
dokon&f, pfifem? se roztok udr#uje stdle v bezvodém stavu pifdavky redukénfho &inidla.

Automatickym udr¥ovédnim smifeného potencidlu v mezfch -350 a%-500 mV po celou dobu
redukce p-nitrofenolu, potla¥f se vyrazn& prib&h vedlej8fch reakcf a vznik neZddoucich
barevnych zplodin, co¥ se pozitivn& projevi na kvalité i vytéZku.

Na zlepfenf kvality se v nemalé mffe podflf té% odbarven{ filtrdtd po separaci pevnjch
podfll a po celou dobu, p¥i nf% probfh4 doacetylovédni zbyvajfcfiho podilu p-aminofenolu.
Dal¥fm p¥fnosem zpisobu podle vynilezu je snf¥en{ spotfeby kyseliny solné a sody proti
dosavadnim zpisobim.

Pro bli¥3f objasndnf podstaty vyndlezu je d4le uveden p¥fklad provedeni:

P¥fklad

Do reduktoru se p¥edlo%f 1 600 1 promyvacich vod z pfedchozf operace, 700 kg Zeleznych
pilin, 200 1 kyseliny chlorovodfkové a obsah p¥fmou parou vyh¥eje k varu.

Mezitfm se pretladf do mon#ifku smés, ziskand fenolacf 700 kg p-nitrochlorbenzenu,
a p¥i teplot& 90 ¢ upravi pH p¥ipou¥t&nfm HCl na hodnotu 3 a% 4. Po zastaveni michadla se
smés rozd¥lf na spodnf olejovitou vrstvu p-nitrofenolu a vrchni vodnou vrstvu, obsahujfci
2 a¥ 3 % p-nitrofenolu.
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Po vyhEdt{ obsahu reduktoru k varu se za&ne do n&j z mon¥fku pietlafovat nejprve horni
vodnd vrstva vytlafnou trubkou, zasahujfcf nad f4zové rozhranf obou kapalin. Intenzita ndtoku
do reduktoru je ¥fzena automaticky tak, aby smi¥eny potencidl suspendovaného ¥eleza, snfmany
titanovym michadlem reduktoru a m&¥eny vi¥i referentnf argentchloridové elektrod®, nep¥ekrodil
mez -440 a¥ -460 mv.

Po naddvkovdni vodné vrstvy ddvkuje se spodnf obdobnym zpﬁsobemVVYtlaénou trubici{ za-
sahujfc{ ke dnu. Teplota v reduktoru se udrfuje samovoln® reakdnim teplem nad 100 éc. Po
skon&eném ddvkovdni a poklesu potencidlu pdd -500 nV, sni¥f se teplota na 90 %c piipousténim
vody, a &dst vzniklého p-aminofenolu zacetyluje p¥ipudt&nf{m 220 1 anhydridu kyseliny octové.

Ndsleduje filtrace a promyvdnf kalolisu, p¥i ném# promyvac{i vody se p¥ipoudtdjf
k filtrdtu a¥ do celkového objemu 5 nd. Zbyvajicich 1 600 1 promyvacich vod se poufije jako
nisada do dal3f operace. Spojené filtrdty se po p¥fdavku 15 kg karborafinu zklerujf p¥i
teploté& 85 % do krystalizdtoru.

Zde se odbarvi minimdlnim p¥{davkem ditioni&itanu sodného a zbyvajic{ p-aminofenol
acetyluje p¥ipou¥t&nim anhydridu kyseliny octové. Po napuit&nf 180 1 uprav{ se pH p¥fdavkem
30 kg sody a obsah krystalizdtoru doacetyluje do ztrdty reakce na Ehrlichovo &inidlo. Po
celou dobu acetylace se roztok udr¥uje v bezbarvém, stavu malymi p¥fdavky ditioni&itanu.

Ochlazenim na 15 a% 20 °C se dokon&f krystalizace, krystaly odsajf na nuZi a promyjif
2x 200 1 studené vody. Ziskd se 504 a%¥ 538 kg N-acetyl-p-aminofenolu ve form& biflych a¥
slabé naSedlych krystald, co% je, vztaZeno na vychozl p-nitrochlorbenzen, 75 aZ 80% vytéZek.

PREDMET VYNALEZU

Zpisob vyroby surového N-acetyl-p-aminofenolu Bgchampovou redukc{ p-nitrofenolu a
péélednou acetylacf vzniklého p-aminofenolu anhydridem kyseliny octové v reakdnf smé&si,
vyznaleny tim, Ze k suspenzi Zeleznych pilin se automaticky p¥ipou¥tf{ p-nitrofenol nebo
jeho vodny roztok tak, aby smfSeny potenciil suspendovaného ieleza,»méfenj vi&i standardni
argentochloridové elektrod¥, napfekrod&il meze. ~350 a% =500 mV a po pripust&ni p¥edloZené
ddvky nitroldtky a poklesu potencidlu pod -500 mV se provede &4stednd acetylace 30 a% 90 %
p-aminofenolu acetanhydridem, nafeZ se pevné podfly odfiltrujf, filtrdt se odbarv{ pr¥fdavkem
redukénfiho &inidla jako ditioni&itanu, hydrogensi¥i&itanu nebo disi¥i&itanu sodného nebo
draselného a acetylace se dokon&f, p¥idem¥ se roztok udr#uje stdle v bezbarvém stavu pfidavky
reduké&ntho &inidla.
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