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(54) Zplisob isolace 5-amino-3-methyl-l-fenylpyrazolu

Vyndlez se tykd zplsobu isolace 5~-amino=3-methyl-l~fenylpyrazolu z reakéni smési po

kondenzeci fenylhydrazinu a diacetonitrilu.

P¥{prava 5-amino-3-methyl-l-fenylpyrazolu se provddi kondensaéni cyklisac{ fenyl=-
hydrazinu s diacet.onitrilem v prostiedi kyseliny uhlovodikové & kondersadni produkt se
isoluje vysrédZenim z roztoku plynnym emoniekem, Ziv&re&nd féze p¥ipravy, neutralisace
reakdniho roztoku plynnym amoniakem za Gdelem vysrdZeni a isolace S-amino-B-metilyl-l-fe-
nylpyrazolu je i v laboratornim m&¥{tku nep¥ijemnd, zdlouhavéd & Spatné reprodukovatelnd,

Pro piipravu vétdiho mnoZstvi event. pro piipravu v primyslovém mé¥itku je vibec nepou=

Zitelnd.

Podle predloZenédho postupu p¥ipravy S-ami\no-B-methyl-l-fenylpyrazolu vzorce III pro-
vddi se kondenzace diacetonitrolu vzorce I a fenylhydrazinu vzorce II v prost¥edi zied&né

kyseliny chlorovodikové krétkodobym zehfetim k varu,
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Neutralisace & isolace produktu se provddi tek, Ze se reskéni em&s nejprve zneutra-
lisuje 2,5N hydroxidem sodnym a neutralisace se ukondi pF¥iddnim vodného roztoku amoniaku.
Prakticky veikeré mnoZstvi konedného produkiu se ziskd odsédtim vychlazené suspenze, Malé
mnoZatvi produktu (ceca 3,5% je moZno ziskat jeSté dodatednym zahulténim matednych louhti,
Ziskd se produkt o b.t. 100-117° C, ktery po presrd¥eni z horkého ethanolu vodou se pie-
$ist{ na produkt o b.t. 114-115° C v 80%nim vyt&iku teorie, Litka se poudivd jako mezi-
produkt pro vyrobu barviv, Novy postup je technicky i ekonomicky vyhodnéj&di,

P#iklad

Do t#fhrdlé banky bylo predlofeno 66 g fenylhydrazinu, 60,5 ml kone., kyseliny chlorovo-
dikové, 243 ml vody a 50 g diacetonitrilu. Po desetiminutovém michéni bylo pPiddno 121 ml
konc. kyseliny chlorovodikové a smds bylas vyh¥dta k varu na 15 minut, Po ukonSeni reakce
byla smé€s mirné ochlazena a §dstedné zalkalisovdne 100 ml 2,5N hydroxidu sodného. Vodnym
amoniakem byla smés zneutralisovéne na pH 12, V pridb&hu neutralisace se podal vyludovat
kondensadn{ produkt, ktery se po dosaZeni uvedené alkality & po ochlazeni zcela vyloudil
2z roztoku, Po odedti a promyti filtradniho koldde vodou bylo ziskdno 100 g S-amino=3-me=
thyl-1-fenylpyrazolu o b,t. 100-117° ¢, Filtrdty po odsét{ hlavniho mno¥stvi produktu by-
ly zehuSt&ny a znovu ponechdny v lednici ku krystalisaci, bylo ziskdno daldich 3,5 g ldt-
ky. 100 g surového produktu bylo za horks rozpudténo v 500 ml ethanolu a roztok byl srd-
%en vodou., Vzniklé suspense byle ponechéna volnd krystalovat pii 0° C, potom byla odsite
a filtrednf koldd byl promyt vodou. Bylo zfskéno 78 g t.j. 80% teorie 5-amino-3-methyl-
l-fenylpyrazolu o b.t. 114 - 115° C,

Predmét vynédlezu

Zpisob isolace S~amino-3-methyl-l-fenylpyrazolu vzorce | CHy
W d

z reakin{ em&si po kondensaci fenylhydrazinu s discetonitrilem vyznadeny tim, %e vznikly
5-amino-3-methyl-l-fenylpyrazol se isoluje neutralisaci reakdniho roztoku postupnd roz-

tokem hydroxidu sodného a vodnym roztokem amoniaku.
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