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(54 Zpisob p¥ipravy .o,~N-acetaminoskoiicové kyseliny

Vynélez se tykd zpisobu pFipravy kyse-

1inyd ~-N-acetaminoskoticové hydrolfzou
fenylazlaktonu p¥i 80 a 100 °C za
ptitomnosti slabé alkélie, nalei se
produkt izoluje okyselenim kyselinou
octovou p¥i téie teplot¥. Surovy pro-
dukt se &ist{ krystalizac{ ze zied¥né
kyseliny octové,
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Vyndlez se tyké zpisobu piipravy cA-N-acetaminoskoticové kyseliny, dﬁleﬁifého meziproduk-
tu syntézy aminokyseliny L-fenylalaninu. ‘ .

Podle literérnich udajd (R.M.Habst, D.Shemin, Org.Synth. Coll.Vol. II, 1, 1943) se oh-N-
-acetaminoskoficovéAkyselina ziskévéd hydrolyzou laktimidu o -acetamino- fﬁ-fenylaknylové
kyseliny (fenylazlaktonu) vodou za pr{tomnosti acetonu. Podle predpisu Je dova hydrolyzy
4 h. Po této dob® se odddestilovévéd za snffeného tlaku aceton, ktery se nahrazuje steanym
objemem vody. Z{skand surovd ol-N-acetaminosko¥icové kyselina se &istf krystalizaci z
vrouc{ vody. Tato metoda je realizovatelnsg pouze v laboratornim m¥¥ftku. Ji% pfi malém
zvét&eni nésady se objevi nepi¥ekonatelné potfZe a _prudké sniZenf uddvaného vytd¥iku. Pr{éf-
nou Jsou qednak nefistoty obsaZené ve vychozim fenylazlaktonu, jednak témd¥ nerealizovatelns
krystalizace z vroucf vody. Ji% nepatrny pokles teploty krystalizaZnfho roztoku toti% zpd-~
sobuje, Ze l4tke krystaluje na filtru, takZe se s nf ned4 téms¥ manipulovat. Disledkem Je
nizkd vytéZnoet Ve vyrobnim m&F¥{itku je tato metoda nepouZitelné VEt3{ fed&n{ hydrolyzal-
n{ sm&si vodou plisob{ dal¥f zvySenf ztrét a sniZen{ vyt&Zku. Nedistoty, kterd Jjsou obsafeny
ve vychozim fenylazlaktonu, provédzejf i hydrolyzu a zplsobujf, Ze se krystalizace z{skané
kyseliny o ~N-acetaminosko¥icové mus{ opakovat. Tak nap¥fklad hydrolyza 300 g fenylazlaktonu
provedend pesanou metodou poskytuje Zistou 1l4tku ve vyt&iku pouze 46,4 % teorie,

Uvedené nedoastatky odstranuje zpisob pfipravy o -N-acetaminosko¥icové kyseliny hydrolyzou
laktamidu o(-acetamino-(B-fenylakrylové kyseliny podle vynélezu, jehoZ podstata spo¥ivd v fom,
%e se hydrolyza provédf pri teplot® 80 a% 100 °¢ vodou za pFftomnosti 1 a% 2 mol hydrogen~
uhligitanu sodného a% do rozpultémi vychoz{ ldtky, p¥i uvedené teplot® se hydrolyzaing roz-
tok okyself ledovou kyselinou octovou a vyloufeny produkt se vyXist{ krystalizaci z kyseliny
octové o hmotnostny koncentraci 15 a% 25 %, '

Zplsob podle vynélezu se nejlépe reelizuje tak, %e se sm¥s vSech reakZnich sloZek zahi*{vé
na teplotu 80 a% 90 °C tak dlouho, a% se vychozi fenylazlakton rozpusti, cof trvé asi 1 h.
Potom se ke vzniklému roztoku sodné soli ot ~N-acetaminosko#icové kyseliny piid4 pri teplots
80 a% 90 °C ledovs kyselina octovd v mnofatv{ pfedstavujicim asi hmotnostn{ dvojndsobek
vychoziho mnostvi fenylazlaktonu. Horkf§ roztok se zfiltruje s aktivnim uhlfim e 24dany su~
rovy produkt se vyloudf krystelizaci.V§t&%ek surového produktu Je 86 % teorie. Jeho jedinou
krystalizac{ ze zted¥né, asi 20% kyseliny octové za pfftomnosti aktivnfho uhlf, se z{ské
Eistd 1dtka o teplot® tdnf 196 a% 198 °C, se zkirdtou okolo 16 % teorie,

Zplisob podle vynélezu umoZnuje zfskdvat Zddanou ldtku v celkovém vyt&Zku 71,9 % teorie,
co? je podstatnd vice nef podle znémé metody. Nejdlle2it&j¥f je oviem skutelnost, Ze je

snadno realizovetelny ve vyrobnfm m&¥{tku.

Pr{klad provedeni _
-Sm&s 52 g fenylazlaktonu, 33 g hydrogenuhliéitanu sodného a 403 ml vody se zah¥ivé na

teplotu 80 a% 83 °C po dobu 1 h. Ke vzniklému roztoku se pfipust{ 90 ml ledové kyseliny oc~-
tové a smés se zfiltruje se 7 g aktivnfho uhlf. Ochlazen{m Tiltrdtu vylouZend 1l4tka (49 g)
se prekrystaluje ze ztedéné, asi 20% kyseliny octové. Ziskd se 41 g, tj. 71,9 % teorie, &is-
té kyseliny o\-N~-acetaminosko®icové o teplot® ténf 196 a3 198 °C (Koflerdv blok).



PREEDMET VYINKLEZU

Zplsob piipravy aL-N-acetaminoskoi‘icové kyseliny hydrolyjzou laktamidu c{-acetamino- (S-fe- |
nylakrylové kyseliny, vyznafujfc{ se tim, Ze se hydrolyza provdd{ p¥i teplot& 80 a¥ 100 °c
vodou za pr¥fitomnosti 1 aZ 2 mol hydrogenuhl_iéitanu sodného aZ do rozpu¥t&ni{ vychoz! l4tky,
p¥i uvedené teplot? se hydrolyze¥ni roztok okysell ledovou kyselinou octovou a vylouleny
surovy brodukt se vytisti krystalizacf z kyseliny octové o hmotnostn{ koncentraci 15 a%
25 %.
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