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Spos6b wytwarzania 2-metyloamino-5-nitrobenzofenonu

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania 2-metyloamino-5- nitrobenzofenonu. Zwiazek ten stano-
wi pétprodukt do otrzymywania $rodkéw biologicznie czynnych o dziataniu psychotropowym.

Znane dotychczas sposoby otrzymywania 2-metyloamino-5-nitrobenzofenonu polegaja na hydrolizie 1-me-
tylo-5-fenylo-7-nitro- 1,3-dwuhydro-2H-1,4-benzodiazepin-2- onu (Sternbach et al., J. Med. Chem. 6, 261 {1963))
lub na przeprowadzeniu kolejnych reakcji acylowania, alkilowania i odacylowania 2-amino-5- nitrobenzofenonu
(polski opis patentowy nr 56125).

W polskim opisie patentowym nr 78553 wymienione s3 rowniez dwie metody otrzymywania zwigzku
o zblizonej budowie, nie zawierajacego grupy metylowej w potozeniu 2, a mianowicie 2-amino-5-nitrobenzofeno-
nu. Jedna z tych metod, opisana szczegétowo w opisie patentowym RFN nr 1811785, polega na reakcji 2-chlo-
ro-5-nitrobenzofenonu z solag sodowa p-toluenosulfonamidu w srodowisku dwumetyloformamidu lub dwumetylo-
sulfotlenku w temperaturze 150—170°C, a nastgpnie kwasnej hydrolizie otrzymanego 2-p-toluenosulfonami-
do-5-nitrobenzofenonu. .

Natomiast wedtug drugiej metody, opracowanej w 1898 r., 2-amino-5-nitrobenzofenon wytwarza si¢ w re-
akcji 2-chloro-5-nitrobenzofenonu z amoniakiem w roztworze metanolowym. Dla przeprowadzenia tej reakcji

. konieczne s3 do$¢ drastyczne warunki, a mianowicie temperatura okoto 160°C i wysokie cisnienie rzedu 25
atmosfer (F. Ullmann, E. Millet, Ber. 1898, 5, 2445).

Stwierdzono, ze 2-metyloamino-5-nitrobenzofenon mozna otrzymaé w prostym, jednoetapowym procesie
z pominigciem operacji acylowania, alkilowania i odacylowania, a takze bez koniecznosci stosowania podwyzszo-
nej temperatury i wysokiego cisnienia. . ’

Sposéb wedtug wynalazku polega na tym, ze 2-chloro-5-nitrobenzofenon poddaje si¢ reakcji z metyloaming
w $rodowisku nizszego alkoholu alifatycznego, w temperaturze pokojowej, pod ci§nieniem atmosferycznym.

Korzystnie stosuje si¢ roztwory metyloaminy o stezeniu 10—30%. Przy nizszych stezeniach czas trwania
reakcji przedtuza sig. Ponadto zastosowanie stezonych roztworéw metyloaminy pozwala na oczyszczenie suro-
wego' wyjéciowego 2-chloro-5-nitrobenzofenonu, poniewaz w roztworach takich jest on dobrze rozpuszczalny,
w przeciwieristwie do zawartych w nim zanieczyszczeni, kt6re mozna usunaé przez filtracje.
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Jako nizszy alkohol alifatyczny korzystnie stosuje si¢ metanol.

Sposobem wedlug wynalazku otrzymuje si¢ 2-metyloamino-5-nitrobenzofenon nie wymagajacy dodatko-
wego oczyszczania, z wysoka wydajnoscia, przy zastosowaniu surowego 2-chloro-5-nitrobenzofenonu. Sposéb
odznacza si¢ duza prostota technologiczna.

Sposéb wedtug wynalazku jest ilustrowany nastepujacymi przyktadami.

Przyktad I 5g2-chloro-5-nitrobenzofenonu rozpuszcza si¢ w temperaturze pokojowej w 400 ml 25%
roztworu metyloaminy w metanolu. Mieszaning reakcyjna pozostawia si¢ do dnia nastepnego. Wytracony osad
2-metyloamino-5-nitrobenzofenonu odsacza si¢ isuszy. Otrzymuje si¢ produkt o temperaturze topnienia
168—170°, z wydajnoscia ilosciowa. '

Przyktad II. 5g 2-chloro-5-nitrobenzofenonu rozpuszcza si¢ w temperaturze pokojowej w 500 ml
15% roztworu metyloaminy w etanolu. Mieszaning reakcyjna pozostawia si¢ do dnia nastgpnego. Wytracony osad
2-metyloamino-5-nitrobenzofenonu odsacza si¢ isuszy. Otrzymuje si¢ produkt o temperaturze topnienia
168—170°C, z wydajnoscia ilosciowa.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania 2-metyloamino-5-nitrobenzofenonu, znamienny tym, ze 2-chloro-5-nitro-
benzofenon poddaje si¢ reakcji z metyloaming w §rodowisku nizszego alkoholu alifatycznego, w temperaturze
pokojowej, pod ci$nieniem atmosferycznym.

2. Spos6b wedtug zastrz. 1,znamienny tym, Ze metyloaming stosuje si¢ w postaci roztworu w niz-
szym alkoholu alifatycznym, korzystnie o stezeniu 10—30%.

3. Sposéb wedtug zastrz. 1 albo 2,znamienny tym, Ze jako nizszy alkohol alifatyczny stosuje si¢
metanol.
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