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(54) Zpusob regenerace 2-propanolu pfi vyrobd chloramfenii(olu

Zptsob regenerace 2-propanolu p¥i vyro-
b& chloramfenikolu, kdy se do reakénf smési
po redukci 1-/4-nitrofenyl/-2-acetamido-3-
-hydroxypropanolu pfidd vodny 2-propanol
a po oddestilovédn{ absolutnfho 2-propanolu
se ke zbytku p¥id4 kyselina chlorovodikovd
a po op&tovném ¥4stedném oddestilovdni vod~
ného 2~propanolu se zbytek, obsahujici
1-/4-nitrofenyl/-2-amino-1,3~propandiol
hydrochlorid filtruje a proplachuje vodnym
2-propanolem, ziskanym p¥i druhé destilaci,
spodivd v tom6 %e filtrdt se destiluje
pri 70 a%Z 90 “C za normdlnfho tlaku jedno-
stupfiovou destilac{ nebo rektifikacf, zf{s-
kand terndrni smés 2~propanolu, 2-propyl-
acetitu s obsahem 9 a% 15 % hmot. vody
v mnoZ¥stv{ 80 a¥ 160 hmot. dild vychoz{
14tky se vrac{ do reak®nf sm&si po redukci.
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Nejvdt3{ spotfeba 2-propanolu v celém vyrobnim cyklu antibiotika chloramfenikolu je
ve stupni Meerwein Pondorfovy redukce 1-/4-nitro/-fenyl 2-acetamido 3-hydroxypropanonu
/d4le HMK/, jehoZ produktem je po ndsledujfcim rozkladu a deacetylaci 1-/4-nitrofenyl/-2-
-amino-1,3-propandiol hydrochlorid /ddle pouze hydrochlorid/.

Na 100 HMK se pouZivd 280 kg 2-propanolu, z &ehoZ se po skoneni radukce oddestiluje
asi 60 kg. Dalsf &4st lze ziczkat destilac{ aZ po rozkladu reakénf smési vodou s kyselinou
nebo baz{.

Takto zfskany alkohol vZak obsahuje asi 20 % hmot. vody a nenf pro recirkulaci vhodny
a lze jej pouZit pouze pro proplach kold&e hydrochloridu po filtraci. Z mnoha moZnych metod
absolutizace tohoto vodného alkoholu se pro soudasny stav jev{ jako nejvyhodné&js{ pouZit
dehydrata&nich schopnost{ reak&ni sm&si po provedené redukci pfed rozkladem.

Absolutizace prob&hne reakci vody v 2-propanclu obsaZené s nezreagovanym chlor-2-pro-
panoldtem hlinitym, Metoda m& ale n&které nevyhody; jednak je to pom&rné& vysoky obsah vody
v 2-propanolu pfed absolutizacf, proto jej nelze do redukéni smési nalfit dostatelné mnoZstvi,
méd~1i se dodrZet hmotnostni{ pomér voda : hlinfku 1 : 1 aZ 1 : 2, coZ ztéZuje moZnost michdnf
smé&si pfi ndsledujfcf destilaci absolutnfho 2-propanolu /smé&s zatuhdvd/ a sniZuje celkovy
vftéZek regenerace; a jednak je to fakt, %e pri oddestilovdni v&tifho mno¥stvi{ vodného
2-propanolu ze smési po rozkladu /vodou, kyselinou nebo bazf/ se ménf{ rozpustnost nékterych
vedlejs{ch produktd, &imZ dochdz{ k poklesu kvality produktu.

Odstranénf téchto nedostatkd vychdzi ze znalosti rovnovéhy kapaliny pdry ve smési voda,
2-propanol, 2-propylacetdt, kyselina chlorovodfikovd. Kyselina chlorovdikovd a voda tvo¥{
azeotrop s maximem teploty varu /asi 110 °C/, systém voda, 2-propanol a 2-propylacetdt vy-
tvd¥{ terndrnf azeotrop /t.v. asi 75 °C/ a nen{ zndmo, Ze by kyselina chlorovodfkovd tvo¥fila
azeotrop s organickymi ldtkami této smési.

Samotny 2-propanol s vodou tvof{ azeotrop /t.v. asi 80 ©c/. Pro rozklad redukce a né-
sledujfc{ deacetylaci je tedy nejvyhodn&jif pouZit kyselinu chlorovodfkovou, kterd bude ka-
talyzovat esterifikaci vznikajfc{ kyseliny octové s 2-propanolem.

Ze vzniklé sm¥si se vykrystaluje kvalitnf hydrochlorid, protoZe takto vytvoiend roz-
poultédlovd smés udrZ{ vedlejsf{ produkty v roztoku, z4roved se oddestilovdvd vodny 2-propanol,
ktery se pouZije na proplach filtra&nfho koldfe hydrochloridu.

Filtridt obsahuje asi 25 % 2-propanolu, kyselinu chlorovod{kovou a octovou, 2-propylace-
tdt, vodu a netdkavé pfim&si z pfedeflych reakcf, které jej intenzivné barvi. Tato smés se
v soudasné dob& ddle nevyuZfivd.

Zpisobem podle vyndlezu se tento filtrit destiluje za normdlnfho tlaku pii teplot& 70
a% 90 °C. z{skand smds 2-propanolu a 2-propylacetdtu a 9 a% 15 $ hmot. vody se vraci do smé-
si po redukci, kde se absolutizuje vy¥e popsanym zpdsobem.

Zpisobem podle vynilezu neni t¥eba oddestilovdvat pfed krystalizaci produktu tak vysoké
procento 2-propanolu jako se dosud vyufivalo, ale pouze mnoZstvi potiebné k proplachu.
P¥i oddestilovdnf velkdého mnoZstvi tohoto alkoholu pfed filtracf hydrochloridu je nebezpeli
vypadnut{ ndkterych vedlejifch produktd z roztoku, &imZ se zhor3{ kvalita hydrochloridu
a dalsf €istic{ operace by znamenaly ztrdty na vytéZku.

vV p¥fpad&, Ze se pfevdZni &4st 2-propanolu oddestiluje aZ po filtraci toto nebezpe&f
zne&ijténf produktu odpadd. Diky pfitomnosti 2-propanolu ve filtrdté se oddestiluje terndrni
smés s ni%%fm obsahem vody 9 a¥ 15 % hmot. ne% u bindrn{ smdsi /asi 20 % hmot. vody/.
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P¥{tomny 2-propanol, ktery se vrac{ do procesu spole&n& s 2-propanolem nenf na zdvadu
ani p¥i absolutizaci 2-propanolu ani p¥i pouZit{ absolutizovaného pro dal%f redukci.

Pf{f{klad 1

800 ml sm&si 13 % hmot. vody, 10 % hmot. 2-propylacetdtu a 1 % hmot. kyseliny chloro-
vodfkové bylo rektifikovéno pfes kolonu s 22 perforovanymi patry o priméru 25 mm. Refluxn{
pomér byl udrfovdn po celou dobu rektifikace konstantnf R 1 : 3.

Destildt byl rozdélen na t¥i podf{ly s teplotou varu 75 a%¥ 75,6 %¢; 75,6 a% 78,0 °C;
78,0 a%¥ 78,5 °c, pti&em# prvnf podfl /17 ml/ obsahoval 9,3 $ hmot. vody, druhy podfl /93 ml/
10,8 % hmot. a tfetf{ /99 ml/ 11,2 % hmot. Spojené podfly se vritily do smési po redukci.

P¥{klad 2

5 litrd odpadnfho filtrdtu z provozni filtrace, obsahujfcf asi 25 % hmot. 2-propanolu
a asi 2 aZ 3 % neté&kavych organickych sloulenin, bylo destilovdno v duplikované ngdobé.
%2{skalo se 1,3 1 destildtu s obsahem 13,9 & hmot. vody a 14 % hmot. 2-propylacetdtu.

Kapalina byla pak vlita na 7 kg sm&si po redukci a znovu oddestilovédno 0,8 1 abso;uti-
zovaného Z-propanclu s obsahem 0,9 % hmot. vody a 3,5 % hmot. 2-propylacetitu.

PREDMET VYNALEGZU -

Zpisob regenerace 2-propanolu p¥i vyyob& chloramfenikolu, kdy se do reakéni smési po
redukci 1l=-/4~nitrofenyl/-2-acetamido-3-hydroxypropanonu p¥idd vodny 2~propanol a po oddesti-
lovdn{ absolutnfho 2-propanolu se ke zbytku p¥idd kyselina chlorovodikovd a po op&tovném
&4stedném oddestilovdnf{ vodného 2-propanolu se zbytek, obsahujicf{ 1-/4-nitrofenyl/-2-amino-
~1,3-propandiol hydrochlorid filtruje a proplachuje vodnym 2-propanolem, ziskanym p¥i druhé
destilaci, vyznafujflc{ se tim, Ze filtrdt se destiluje pfi 70 a% 90 %c za normdlnfho tlaku
jednostupfiovou destilacf neho rektifikaci, zfskand terndrn{ smés 2-propanolu a 2-propylace-
t4tu s obsahem 9 a% 15 % hmot. vody v mnoZstv{ 80 a% 160 hmot. dfld na 100 hmot. 4{18& vy~
choz{ l4itky se vrac{ do reakén{ smési po redukci.
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