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Sposób wytwarzania m-benzoiloacetofeiiomi

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarza¬
nia m-benzoiloacetofenonu o wzorze 4, związku
pośredniego w syntezie kwasu 2-/m-benzoilofeny-
lo/-prop.ionowego stosowanego w lecznictwie jako
środek przeciwreumatyczny.

Związek ten jest związkiem nowym i nie zo-^
stał opisany w literaturze. Sposób wytwarzania
związku o wzorze 4 według wynalazku obejmu¬
je proste i nieuciążliwe operacje technologiczne
z zastosowaniem łatwo dostępnych i tanich su¬
rowców.

Sposób według wynalazku polega na reakcji
chlorku m-benzodloibenzoilu o wzorze 1 z aeetylo-
octanem etylu " w obecności wodnego roztworu
NaOH. Wytworzony w tej reakcji /m-benzoifo/-cc-
-benzoiloacetylooctan etylu o wzorze 2 poddaje
się odaeetylowaniu do /m-benzoilo/-benzoilooctanu
etylu o wzorzev 3, z którego po hydrolizie i de¬
karboksylacja otrzymuje- się m-banzolloacetofenon
o wzorze 4. Przebieg procesu przedstawiono na
Schemacie,

Poniższy przykład ilustruje sposób według wy¬
nalazku nie ograniczając jego zakresu.

Przykład. m-Benzoiiloacetofenon
W kolbie o pojemności 1,5 1 zaopatrzonej *w

mieszadło mechaniczne, termometr i dwa wkra-
placze umieszcza się 98 g acetylooctamu etylu." 150
ml wody i 200 ml benzenu. Zawartość kolby chło-
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dzi się do +5°C .i dodaje 1/5 objętości roztworu
62 g NaOH w 110 ml wody.

Pozostały ług i roztwór 181,5 g chlorku m-ben-
zoilobenzoilu w 200 ml benzenu wkrapla się pod¬
czas intensywnego mieszania utrzymując tempe¬
raturę poniżej 10°C a pH około 11. Po zakończe¬
niu wkraplania zawartość kolby miesza się jesz¬
cze przez 0,5 godziny, a następnie temperaturę
podnosi się do -+35°C i "miesza przez następną
godzinę. Warstwę benzenową oddziela się, odde-
stylowuje benzen, a pozostałość zawraca do na¬
czynia reakcyjnego, w którym umieszczono od¬
dzieloną uprzednio warstwę wodną, roztwór 62 g
salmiaiku w 160 ml wody i 9i0 ml etanolu.* Zawar¬
tość kolby miesza się i ogrzewa w temperaturze
40°C w ciągu 6 godzin. Po ochłodzeniu miesza-,
ninę reakcyjną ekstrahuje się dwoma porcjami a
100 ml czterochlorku węgla.

Po odpędzeniu czterochlorku węgla otrzymują
się 258 g .surowego /m-benzoilo/-benzoilooctanu e-
tylu, który umieszcza się w kolbie zawierającej
400 ml kwasu octowego, 120 ml wody i 15 ml
stężonego kwasu siarkowego. Zawartość kolby mie¬
sza się i Oigrzewa do wrzenia w ciągu 8 godzin.
Następnie oddestylowuje się kwas octowy, pozo¬
stałość rozcieńcza 300 ml wody i zobojętnia do¬
datkiem 200 ml 15<Vo roztworu NaOH. Wytrącają¬
cy się oleisty m-benzoiloacetofenoin ekstrahuje się
trzema porcjami a 150 ml czterochlorku węgla.
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&o odpędzeniu rozpuszczalnika pozostałość desty¬
luje się pod zmniejszonym ciśnieniem zbierając
frakcję wrzącą w temperaturze 166—172°C przy
0,7—0,8 mmHg.

Otrzymuje się 124 g m-benzoiloacetofenonu
n50D = 1,5924, n20D = 1,6069. Analiza elementarna:
dla wzoru Ci5H1202 c. cz. 224,261 obliczono: 88,33%
C, 5,39% H, otrzymano: 88,34% C, 5,40% H.

Analiza widmowa:

NMR" (roztwór w CCI4) dwa sygnały protonów:
d = 2,56 ppm (singlet trzech protonów —CH3)
d = 7,4—8,3 ppm (multiplet dziewięcioprotono-

wy, aromatyczny)
IR (roztwór w CCI4, kuweta 0,11) pasma cha¬

rakterystyczne (najbardziej intensywne w widmie)
1670 cm-1 — benzofenonowa grupa karbonylowa
1695 cm-1 — acetofenonowa grupa karbonylowTa

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania m-benzoiloacetofenonu, zna¬
mienny tym, że chlorek m-benzoilobenzoilu pod¬
daje się reakcji z acetylooctanem etylu w obec¬
ności wodnego roztworu NaOH, a następnie wy¬
tworzony /m-benzoilo/-a-benzoiloacetylooctan etylu
poddaje się odacetylowaniu do /m-benzoilo/-ben-
zoilooctanu etylu, który poddaje się hydrolizie i
dekarboksylacji.
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