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Vynélez se tykd zpﬁsobu izolace D,L—th;reo-Z-acetamido—l—/Mitro-
fenyl/~1,3-propandiolu / II /, ktery je jednim z meziproduktd

pri vyrobé antibiotika chloremfenikolue Uvedeny diol II se vyrdbi
Ideerngfqg%‘}ou, Ponndorfovou a Verleyovou redukci{ DyI=2-acetamido-
-3-h&droxy-1q/4—nitrofenyi/-l-propanonu / I/
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Podle zndmého postupu se produkt izoluje ve formé&
hydrochloridu diolu II. Reakdéni sniéé se nejprvé rozklddd vodou
a kyselinou, nejéasté&ji kyselinou chlorovodi"koiou. Soudasné s roés
kladem se provdd{ deacetylace diolu II. Produkt, t.j. hydrochlorid

diolu II se od balastd odd¥lf krystalizacf. VyjtsZek produktu
dosahuje 80 - 854,
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- V§8e specifikoveny zplsob izolave md Fadu nevyhod. Jednou

ze .zé.kladnich nevyhod je nizka uéinnost krystalizace jak z hledis-
ke kvalitativnfho, tek kvantitativnfho. Dals{ nevfhody spodivajf
v nevretné ztrdt& kyseliny chlorovodikové o 2-propanolu. Kyselina
chlorovodikové a 2-propancl #ytvé:f*i vodny roztok, ktery ve vjx‘obé
nelze recyklovat. Tak vznikd ztrdta 50 — G5% 2-propanolu. Tyto ne-
vyhody odstrenuje poatup podle predklédaného vvnélezu.

Fodle vyndlezu se reak¥ni sm&s po redulci ketonu 1 10210
#{ vodnym roztokem 2-propanolu, &im% se vytvo¥i sraZenina diolu II
a hinfku. Destile,ci se 7z reakdini sm¥si zisks vodny resp. absolutni
2-propanol. Plisobenim vody nebo z¥eddného vodného roztoku 2-propano-
lu dojde k rozpust¥ni dioluII, piidem¥ véts{ ¥4st balastl zlstane
ve sraZenind. Lepdfho visledku se dosdhne plisobi-li se na zahuSt¥-
nou reak¥ni sm&s vodnym nebo alkoholovs vodngm roztokem gdsady jam
kou je napi. hydroxid amonny, uhliditan sodny, hydrogenuhliliten
sodny¥, octen sodny, uhliditan drase].nj; pyridin ap. Ddle se z
roztoku oddestiluje vodny 2-propanol. Z takto upravené smési se
balasty 0dd&li filtraci nebo odst¥eddnim. Produkt, t.j. diol IT
zistdvd rozpust @ ve filtrétu nebo supernetantu.

Vyndlez a jeho Q&inky jsou bliZe osvétleny na ndsledujicim
pr{kladé provedeni.
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V bance bylo smiseno 100 ml quropanolu a 5 ml tetrachlormetanu.

Do em&ei bylo meseno 8,8 g hlinikovych hoblin. Po pfidénf 0,20 g
chloridu rtutnatého byla smés zeh¥{vina na,soéc. Po rozpudtén{ hli-
niku byla do roztoku pfidéna suspenze tvorXend 60 ml aﬁpropapoiu a

4 g D,L-2-acetamido-3-hydroxy=l-/4-nitrofenyl/~l-propanonu. Potom
byl 2z reakdni sm¥si oddestilovdn aceton. Destilace byla provddéna
za sni¥eného tlaku vékuem vodni v¥vivy. Po oddestilovén{ 20 ml

sm&si acetonu a 2-propanolu byla reekdni sm¥s ochlézéna na 25°C a
rozlo¥ena 41 ml 68#%niho / hmotnostni procenta / vodného roztolu |
2-propanolu. Po rozkladu bala sm&s uvedena k varu a po pridéni

9 ml 50 % niho vodného roztoku 2-propanolu byl z reakini emdsi odde-~
stilovén 2-propanocle. Bylo ziskéno 100 ml 2Lpropanoiu. Z tohoto mno¥%-
%_stvi bylo 90 ml absolutniho 2-propanolu. K zahudt&né reakdni sm¥si

~ bylo pfiddno 310 ml 29 % niho vodného roztoku 2-propanolua agg
,:hydrogenuhlléitanu sodného. Potom byla smés znovu uvedena k varu,
:zredéna 200 m1 horké vody a po oddestilovéni 32 ml byla za horka
‘preflltrovéna. Destildt obsahoval 47 % z-propanolu. Po odpaFeni fil-
trétu bylo ziskdéno 78,5 g diolu II. Identita diolu II byla prokdézé-

na vysokotlakou kepalinovou chrometografif.
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Predmét vyndlezu
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1. Zphsob izolace D,L-threo—2-acetamido~1~/ 4~nitrofenyl/~1, 3~pro-
pandiolu 2 reakén{ sm¥si po redukei podle Meerweina, Porndorfa a Ver-
leye D,L-a-acetamido-3—hydroxyq/4-n1trofényl/—l-propanqnu vyznaeny
tim, %e se na tuto smé&s piisob{ vodnym roztokem 2-propanolu p¥i tep-
1ot 20 - 85°C o hmotnostni koncentraci 20 — 98 %, pFilemZ mnoZstvi
yody timto zplisobem dodané do reekdni smdsi odpovidd 70 - 200 hmot-
nostnim procentin obsahu hlinfku v reduk®nim inidle, t+js 2-propa~
noldtu & chloro~bis—/2-propanoldtu/ hlinitém, p¥i¥em% po oddestilo-
véni vodného, popFipadd absolutn:(hp 2-propanolu z reakdni em¥si se
prodnkﬂ?zoluae pii teplotd 20 - 100%c piisobenim vody, nebo vodngd
alkoholového roztoku v mnoZstvi 700 - 7 000 g vody na 1 mol hlinfku
obsafeného v redukinim dinidle, s vyhodou bdzi jeko je nap¥. hydro-
genuhligitan sodny, uhli&itan sodny, octan draselny, hydroxid emonny
a pyridin, nade¥ se ze vzniklé sm&si oddestiluje 2-propanol & sepa-

race balastd se provede filtraci nebo odstreddnim,
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