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Sposéb wytwarzania N-/ N-acetylosulfanililo /-glicyny
Patent trwa od dnia 18 lipeca 1957 r.

Wynalazek dotyezy sposobu wytwarzania N- /N-acetylosulfanililo /-glicyny.

Wytwarzanie N-/ N-acetylosulfanililo/-glicyny, jednego z wielu lekéw
sulfamidowych, polega na traktowaniu p-acetyloaminobenzemosulfochlorku glicy-
ng w obecnofci *ugu sodowego., Reakcja przeblega wediug nastepujgcego schematu:
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Techniczny p-acetyloaminobenzenosulfochlorek otrzymuje sie w postaci
pasty zawierajgcej wode. Obecno$é wody wywotuje w czasie przechowywania sulfo-
chlorku jego hydrolize, w zwigzku 2z czym powinien on byé poddawany mozliwie
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/
X/ mra¢ciciel patentu odwiadczyl, %e twércg wynalazku
jest in2,mgr Stefan Grudzinfski.
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.8zybko dalszemu przerobowi. Drugi z substratéw, a mianowicie glicyna,
'jest produktem stosunkowo drogim.

Przy przeprOwadzaniu wyze opisanea syntezy wydajnosé produktu nie prze-
kracza 70% wydajnodci teoretycznej /w odniesieniu do obydwéch substratéw/,
przy czym pozostaly nieprzereagowany sulfochlorek ulega catkowicie hydrolizie,
wobec czego odzyskiwanie jegbljest'rzeczq_niemozliwq.

WedZug wynalazku N-/ N-acetylosulfanililo/-glicyne otrzymuje sie z amidu
kwasu p-acetylosulfanilowego 1 kwasu jednochlorooctowego w Srodowisku zasado-
wym/ np. ugéw potasowcéw i wapniowcéw/. Reakcja przebilega wedlug nastepujgce-
g0 schematu:
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Amid kwasu p-acetylosulfanilowego jest produktem trwatym i tylko nie-
znacznie drozszym od sulfochlorku, natomiast kwas jednochlorooctowy jeat znacz-
nie tariszy od glicyny.

Wydajnoéé procesu wediug wynalazku wynosi 80% wydajnodci teoretyczne},
przy czym pozostaly nieprzereagowany amid kwasu p-hcetylosulfanilowego
/w ilodet 20%/ mozna tatwo odzyskeé z mieszaniny poreakcyjnej. Wpiywa to na
dalsze obnizenie kosztéw wytwarzania N-/ N- acetylosulfanililo/-glicyny.

W celu odzyskania nieprzereagowanego amidu kwasu p- acetylosulfanilowego mie-
szenine poreakcyjng zakwasza sie kwasem solnym do odczynu stabo kwasnego
/wobec paplerka lakmusowego/ i odsgcza wydzielajgcy sie przy tym nieprzerea-
gowany amid. Nastepnie przesqcz zakwasza sie dalszg 1lofcig stgzonego kwasu
solnego a2z do catkowitego wydzlelenia sig N-/N- acetylosulfanililo/-glicyny.

Przyktad. 107 g amidu kwasu p- acetylosulfanilowego rozpuszcza sie w
réwnej molowo iloéci 8%-owego tugn sodowego. Do otrzymanego roztworu dodaje
si¢ 47,5 g kwasu jednochlorooctowego rozpuszczonego w réwnej'moloiej 1losdeci
8%-owego tugu sodowego, po czym mieszanine reakcyjng gotuje sig pod chzodnicg
zwrotng w ciggu 2 godzin, Po ostudzeniu mieszaniny reakcyjne) dodaje sie do
niej stezonego kwasu solnego do odczynu stabo kwadnego /wobec papierka lakmu-
sowego/, przy ¢zym wypada z niej nieprzereagowany amid kwasu p- acetylosul-
fanilowego w ilosci 21 g, ktdry odsgcza sig.

Nastepnie przesgcz dalej zakwasza sie¢ stezonym kwasem solnym, przy
czym wydziela sie N-/N- acetylosulranililb/-glicyna, ktérg odsgcza sig, prze-
mywa mals iloscig wody 1 suszy na powietrzu. Otrzymuje -sie 109 g N-/N- acety-
losulfanililo/-glicyny o temperaturze topnienia 230-23290.

Zastrzesenia patentomwe

1. Sposét wytwarzania N-/N- acetylosulfanililo/-glicyny, znamienny tym,
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2.

2e gotuje sig¢ zasadowe roztwory amidu kwasu p-acetylosulfanilowego
1 kwasu Jjednochlorooctowego, a oziebiongq mieszanine poreakcyjng zakwa-

.sza sie¢ kwasem solnym az do catkowitego wydzielania sie N-/N-acetylo-
sulfanililo/-glicyny, ktéra odsgcza sig¢ 1 suszy.

. Sposédb wediug zastrz. 1, znamienny tym, Ze mieszanine poreakcyjng
zakwasza sig¢ kwasem solnym najplerw do odeczynu stabo kwasnego, odsgcza
wydzielajgcy si¢ nleprzereagowany amid kwasu sulfanilowego, po czym
przesgcz zakwasza sie dalszg ilodcig kwasu solnego az do wydzielenia
sie N-/N-acetylosulfanililo/-glicyny.
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