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Vyndlez sa tyka spdsobu vyroby substituovanych acetanili-
dov v&eobecného vzorce I

gl
- GOCH,X
N
\Y

2

/1/

R

v ktorom RT & R? znamenajy alkylskupiny s 1 &% 3 atomami uhli-
ka, X znamend atom chloru alebo alkoxyskupinu s 1 aZ 3 atomami
uhlike, Y znamend etylovi skupinu pripadne jeden alebo dvakrdt
substituovani metylovou, metoxykarbonylovou alebo metoxylovou
skupinou.

Substituované acetanilidy v3eobecného vzorca I, ako aj ich
pouZitie je zndme z US patentovych spisov 3 937 730, 3 952 056,
4 200 451 a 4 206 228,

Je tie? zndma vyroba substituovenych acetanilidov vsSeobecného
vzorca I reakeciou substituovanych anilinov vEeobecného vzorca
II Rl

/I1/

v ktorom Rl, R2 a Y maji uZ uvedeny vyznam s acetylchloridmi

v8eobecného vzorece III

X - CH, - CO - Cl /I11/

v ktorom X md uZ uvedeny vyznam v pritomnosti vodnych roztokov
anorgenickych bdz, pridom sa obylajne pracuje s velkym prebytw
kom ascetylchloridov, lebo dochddza k ich hydrolyze. Tito nevy-
hodu mo¥no odstrénit pouZitim organickych bdz, o je viak spo-
jené s nutnostou regenerdcie pouZitych aminov. Reakcia je us-

kutodnitelnd aj bez pritomnosti bdz, v inertnom orgenickom roz-
pistadle, pri teplote 90 a% 110 °C, pridom reakeiou vznikajiei
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chlorovodik sa oddeluje v plynnej forme. Nevyhodou tohto pos-
tupu je, Ze reakdnd doba je velmi dlhd a okrem toho vznikd
nie zanedbatelny podiel vedIajdich Zividénatych produktov.

Teraz se zistilo, Ze substituovené acetanilidy vseobecné-
ho vzorca I

/I/

v ktorom Rl & R® znemeneji alkylskupiny s 1 aZ 3 atomami uhli-

ka, X znamend atdm chloru elebo elkoxyskupinu s 1 a¥ 3 atomami
uhlike a Y znamend etylovd skupinu pripadne jeden elebo dvakrdt
substituovand metylovou, metoxykarbonylovou alebo metoxylovou
skupinou je moZné pripravit reakciou N-substituovaného-2,6-di-
alkylanilinu vSeobecného vzorca II
Rl
NH-Y /I1/
2

v ktorom Rl, R® g Y maji uZ uvedeny vyznam reaguje 8 écetyl-
chloridom v3eobecného vzorca III

X CH, €O Cl1 ©/I11/

v ktorom X md u¥ uvedeny vyzrham v prostredi inertného organic-
kého rozpustadle spdsobom podla vyndlezu.

Podstata vyndlezu spodive v tom, Ze reskcia sa uskutodnu-
je v pritomnosti tuhého hydroxidu sodného alebo draselného ako
inidla visasZiceho chlorovodik. Pri tomto spdsobe vyroby nedo-
chddze k neZelatelnej hydrolyze acetylechloridu /III/, eni ku
vzniku Zividnatych vedlajSich produktov. Reekcia sa vyhodne us-
xutodnuje pri teplote 20 a¥ 110 °C. Po skondeni reakcie moZno
vzniknutd suspenziu chloridu sodného alebo draselného odfiltro-
vat alebo vymyt vodou a Ziadany produkt ziskat oddestilovanim
rozpustadle nakoniec za vdkua 600 Pa a pri teplote kipela 110 °¢.
Mo¥e sa zvolit tie¥ spdsob, pri ktorom sa rozpiStadlo odstrdni
degstildciou vodnou parou a produkt sa dosusi nekoniec ze vékus
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1000 Pa a pri teplote kiipela 100 °C. Pod inertnym rozpistad-
lom sa rozumeji teké rozpiStadla, ktoré za podmienck reakcie
nereagujui so Ziadnou zloZkou pritomnou v reaklnej zmesi. MdZe
to byt benzén, toluén, xylény, cyklohexén a podobne.

Vyhodou tohto spbsobu je, Ze je velmi jednoduchy, produkw
ty sG 8isté a ziskavaju sa vo vysokych vytaZkoch.

Predmet vyndlezu ilustruji, ale neobmedzuji nasledujice
priklady.

Priklad 1

Priprave N=/2?-metoxy=l’-metyletyl/-N-chloracetyl=2-etyl-6-me-
tylanilinu. .

Do dvojlitrovej trojhrdlove] reaklnej banky opatrenej mie-
$adlom, spidtnym chladidom, deliacim lievikom a teplomerom sa
predloZilo 1 1 toluénu, 207 g /1 mol/ N-/2?-metoxy-I1’-metyl-
etyl/=-2-etyl-6-metylanilinu, 40,0 g /1 mol/ Supinkovitého ale=
bo granulovaného hydroxidu sodného a potom za mieSania sa
k predlofenej zmesi v priebehu 10 min, pridalo 113 g /1 mol/
chldracetylchloridu a v mieSani reskdnej zmesi sa pokradovalo,
pokial v reekénej zmesi bolo vidno nezreagovany hydroxid sod-
ny, %o obylajne trvd 30 aZ 60 min., V priebehu reakcie sa pos-
tupne zvySovala teplota reaklnej zmesi a vyludoval sa reakciou
vznikajlei chlorid sodny. Nakoniec sa reakénd zmes krdtko za=-
hriala k refluxu a po ochladeni na 20 °C sa vyliSend sol odfil~
trovala, premyla 100 ml toluénu a spojené filtrdty sa v rozde=-
Tovacom lieviku premyli dvakrét s 200 cm’ 3 %-ného hydroxidu
sodného a dvakrdt s 200 e’ vody. Po oddeleni vodnej fézy sa
toluénovy roztok zbavil rozpustadla, nakoniec za vékua 1 300 Pa
e pri teplote kipela 100 a¥ 110 °C. Ziskalo sa 270,6 g N-/2'=
wnetoxy=1?=metyletyl/-N-chloracetyl-2-etyl=6-metylanilinu/
/95,4 % tedrie/, vo forme viskoznej kvapaliny.

Anelyze pre CygHy,01N0, /m.h.283,8/ Vypoditené:12,49 %Cl, 4,94 %N
Ndjdené  :12,30 %Cl, 4,68 %N

Priklad 2

Priprava N—/2’-metoxy-1’~mety1etyl/~N-ch15racetyl-2-etyl-6-me-
tylanilinu. '

Postupovelo sa rovnako sko v priklade 1, iba chlorid sodny
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sa odstrdnil z reekdnej zmesi rozpustenim vo vode. Po opdtov=
nom premyti 500 ml vody a oddeleni vodnej vrstvy sa ziskeny
roztok zbavil toluénu nakoniec za vékua 1500 Pa a teploty ki=
pela 90 aZ 100 °¢, &im se ziskelo 275,0 g N-/2'-metoxy-l’-me-
tyletyl/-N-ohloracetyl-2-etyl~6~metylan111nu /96,9 % teorie/,
vo forme viskoznea kvepaliny.

Anelyza pre 015H22C1N02/m.h./Vypoéitané:12,49 %Cl, 4,94 %N
Nédjdené 312,32 %Cl, 4,80 %N

Priklaed 3

Priprava N-/1?-metoxykarbonyletyl/~N-metoxyacetyl-2,6-dimetyl-
anilinu.

Do dvojlitrovej trojhrdlovej reakénej banky, opatrene]
mieSadlom, spédtnym chladifom a deliacim lievikom sa predloZil
1 1 toluénu, 207 g /1 mol/ N=/l®~metoxykarbonyletyl/=2,6-di-
metylanilinu, 66 g /1 mol/ granuloveného hydroxidu draselné-
ho, 85 %-ného a potom %za mieSania sa k zmesi pridalo z delia=
ceho lievika 108,5 g /1 mol/ metoxyacetylchloridue. Po pridani
sa reskdnd zmes mieSala dovtedy, pokial dochddzalo.,k samovole
nému stdpaniu teploty reakdnej zmesi. Potom sa reakénd zmes
krétko zahriale k refluxu a ochladile na 20 °C, premyla dva-
krét rovnekym objemom vody, nadbytolény toluén se odstrinil
potom destildciou, nakoniec za tleku 500 Pa a teploty kipela
100 °c.

7iskalo sa 268 g N=/1l'-metoxykarbonyletyl/-N-metoxyaces
tyle2,6~dimetylenilinu /96 % tedrie/vo forme kryStalicky tuhni=-
cej taveninye.

Analyze pre 015H21N04 /mehe279,3/ Vypoditend: 5,02 % N
Ndjdené : 4,82 % N
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1/ Spbsob vyroby substituovanych acetanilidov v8eobecného
vzorce I 1
_— COCH,X
¥~ v . /1/
R2
1

v ktorom R™ a G znemenaji alkylskupinu s 1 aZ 3 atdmami

uhlike, X znamend atom chloru alebo alkoxyskupinu s 1 a¥ 3
atomemi uhlika a Y znamend etylovi skupinu pripadne jeden
alebo dvakrit substituovani metylpvou, metoxykarbonylovou

. alebo metoxylovou skupinou, reskciou N-substituovaného-2,6-

2/

~dialkylanilin v8eobecného vzorce II
1

NH - ¥ /I1/

52
v ktorom R, RZ

dom vSeobecného vzorca III

X CH, CO Cl JII1/

e Y majud uZ uvedeny vyznam s acetylchlori-

v ktorom X méd uZ uvedeny vyznam v inertnom organickom roz=-
pistadle vyznadujdci sa tym, Ze reakcia sa uskutodnuje za
pritomnosti tuhého hydroxidu sodného alebo draselného, pri
teplotdch neprevyS$ujicich teplotu varu reakdnej zmesi.

Spdsob vyroby podla bodu 1 vyznadujici sa tym, Ze reakecia
se uskutodnuje za adiabatickych podmienoke
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