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RieSenie sa tyka spbsobu vy&istenia 2-
-amino-N-(l-metyletyl) benzamidu za u&elom - —CH -
odstrdnenia primes{, ktorymi sd ldtky kyslej, . CO~NH—CH-CHy
zédsaditej a neutrélnej povahy. Podstata spd- CHj

sobu &¢istenia spodiva v tom, Ze na surovy

2-amino-N- {(1-metyletyl)benzamid rozpusteny

vo vode alebo organickych rozpd¥tadldch, vy- NH
bratych zo skupiny aromatickgch uhlovodikov 2
ako benzén, toluén, xylén, éterov ako dietyl-

éter, 1,2-dimetoxyetdn, halogenovanych uhlo-

vodikov ako dichlormetén, 1,2-dichloretén,

chloroform, esterov kyseliny octovej pri tep-

lote varu rozpui¥tadla sa pdsobf 1 aZ 6 N vod-

nym roztokom bézickych &inidiel ako sd uhli-

gitany, hydrogenuhliditany a hydroxidy alkalic-

k¢ych kovov a kovov alkalickych zemin aZ do

neutrdlnej reakcie, po oddeleni vodnych roz-

tokov bazickych &inidiel sa na organickd fazu

pbsob{ aktivnym uhlim v mnoZstve 0,2 aZ 3 %

hmot. na hmotnost surového produktu pri teplo-

te varu rozpt¥tadla, nerozpustny podiel sa

odfiltruje a filtrdt sa ochladi na teplotu

0 a% 10 OC, pripadne zahust{ ku kryStalizdcii.
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Vyndlez sa tyka spbsobu &istenia 2-amino-N~-(l-metyletyl)benzamidu.

2-amino-N-(l-metyletyl)-bezamid je potencidlne vyuZitelnym prekurzérom pre pripravu
Bentazonu (Zeidler A., Fischer A., Weiss G.: NSR pat. 1 542 836 (1966); OXON, Italia, Eur.
patent 70 467 (1981); Merkle H. ét all. NSR pat. 2 710 382 (1978))-herbicidneho pripravku,
ktory mé& Eiroké uplatnenie v polnohospoddrskej praxi.

Priprava 2-amino~N-(l~metyletyl)benzamidu je predmetom niekolkych préc (Staigner R.
all.: J. Org. Chem. 18, 1 427, 1953; Jacobs S.: J. Heterocyclic Chem. 7, 1 337, 1970)-ako
aj niekolkych patentov (Eur. pat. 57 424, 1982; NSR pat. 2 719 020).

2-amino-N-(1-metyletyl) benzamid pre aplikdciu sa v8ak vyZaduje v takej forme, aby bol
&o najlistej${ a nerozkladal sa pri poufitf, neobsahoval kyslé zloiky ako antranilov4 kyselina,

ftdlovd kyselina, chlorovodikov4 kyselina, fosforednd kyselina ... atd., ani z4sadité a

neutrdlne zloZky ako s soli antranilovej a ftdlovej kyseliny, ftalimid, amidy ft&lovej

kyseliny ... atd., ako ne&istoty. Sp8sob jeho &istenia v3ak nie je doposial v literatire
popisany.

Uvedend nevyhodu v podstatnej miere odstrafiuje spdsob &istenia 2-amino-N-(l-metyletyl)=-
benzamidu vzorca

CO-NH-CH - CHy
|
CHy

NH,

podla vyndlezu, ktorého podstata spodiva v tom, %e na surovy 2-amino-N-(l-metyletyl)benzamid
rozpusteny vo vode alebo organickych rozpuitadléch, vybratych zo skupiny aromatickych uhlovo-
dikov ako benzén, toluén, xylén, éterov,ako dietyléter, 1,2-dimetoxyetdn, halogenovanych
uhlovodikov ako dichldérmetdn, 1,2-dichléretédn, chloroform, esterov kyseliny octovej pri

teplote varu rozpistadla sa pbésobi 1 aZ 6 N vodnym roztokom bAzickych &inidiel ako su uhliéitany,
hydrogenuhligitany a hydroxidy alkalickych kovov a kovov alkalickych zemin a% do neutrdlnej .
reakcie, po oddelen{ vodnych roztokov bédzickych &inidiel sa na organickd f4zu pbdsob{ aktivnym
uhlim v mnoZstve 0,2 aZ 3 % hmot. na hmotnost surového produktu pri teplote varu rozpuitadla,
nerozpustny podiel sa odfiltruje a filtrdt sa ochladi na teplotu O a% 10 0C, pripadne zahust{i

ku kry$talizdcii.

Extrakciou bézickymi €inidlami sa odstrédnia nedistoty kyslého a z4dsaditého charakteru
a ndslednym pSsobenim aktfvnym uhlim sa odstrdnia aj latky neutrédinej povahy.

Spdsobom podla vyndlezu sa ziska produkt o &istote 98 a% 99,8 % Gdinnej 1&tky.
Priklad 1

100 g 2-amino-N-(l-metyletyl)benzamidu (90 % Udinnej latky) sa rozpusti v 1 000 ml
toluénu pri bode varu rozpistadla a po premytf{ s 1 N roztokem uhli&itanu sodného sa prevarf
s 2 g aktfvneho uhlia. Po sfiltrovani za hortica sa filtrdt ochladf na 10 °c. Vypadnutéd biela
kryStalickd 1l4tka sa odfiltruje a premyje s 100 ml toluénu. Po EiastoBnom zahusteni sa ziskaji
dal3ie podiely 2-amino-N-{l-metyletyl)bezamidu. Z{ska sa pri 7 °c 90 g 2-amino-~N-{l-metyletyl) -
benzamidu o 98 % ﬁéinﬂej l4tky. Teplota topenia 149 Cc. -

Priklad 2

100 g 2-amino-N-(l-metyletyl)benzamidu (96 % udinnej ldtky) sa rozpust{ v 1 000 ml
dietyléteru a po neutrdlizdcii so 6 N hydroxidom sodnym sa éterickd vrstva 5 min. povari
s 0,2 g aktfvneho uhlia. Po sfiltrovani nerozpustnych podielov éterov sa oddestiluje za
vékua. Ziska sa pri 10 °c 92 g 2~amino-N-(l-metyletyl)benzamidu o &istote 98 % a t. t. 149 %c.
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Priklad 3

10 g 2-amino-N-(l-metyletyl)benzamidu (80 % u&innej l&tky) sa rozpusti v 1 000 ml vody
a 20 ml 1,2-dimetoxyetdnu pri teplote varu rozpi$tadla. Po pridan{ 1 N hydroxidu draselného
do neutrdlnej reakcie a prevareni s 0,2 g aktivneho uhlia sa odfiltrujd nerozpustné podiely
z roztoku a zfiska sa pri 5 ¢ 2-amino~N-(l-metyletyl)benzamid o &istote 99,5 %, t.t. 149 ¢.

Priklad 4

10 g l-amino-N-(l-metyletyl)benzamidu (80 % tdinnej 1lAtky) sa rozpust{ v 100 ml dichlor-
metdnu za pridania 1 N hydroxidu vépenatého do neutrdlnej reakcie. Po prevareni dichldérmet&no-
vého roztoku s 0,2 g aktfvneho uhlia sa ziska pri 3 °¢c 7 g 2-amino- (l~metyletyl)benzamidu’

o &isto-~

Priklad 5

10 g 2-amino(l-metyletyl)benzamidu (85 % U&innej l&tky) sa rozpusti pri 60 °c v 100 ml
etylacetdtu. Po neutrdlizdcif{ s 2 N hydroxidom vépenatym sa organickd féza 5 min. povari
s 0,3 g aktivneho uhlia a po filtrécii pri 5 Oc sa ziska 7 g 2~amino-N-(l-metyletyl)benzamidu
o &istote 99 %, t.t. 149 °C.

Pri{iklad 6

1 000 g 2-amino-N-(l-metyletyl)benzamidu (95 % Udinnej latky) sa rozpusti v 10 000 ml
toluénu a 1 000 ml 1,2-dimetoxyetdnu pri 100 % a po premyt{ s 1 N vépenatym mliekom Ca(OH)2
sa prevari 5 min. s 30 g akt{vneho uhlia. Po sfiltrovanif za horica a zahusteni na polovi&ny
objem sa ziska 750 g 2-amino-N-(l-metyletyl)benzamidu pri 5 Oc o Zistote 99,5 %. Z mate&ného
roztoku po oddestilovani 400 ml ;ozpdéﬁadla sa ziska dald$ich 200 g latky o d&¢inosti 99 %.

Pr{klad 7

10 g 2-amino-N-(l-metyletyl)benzamidu (95 % ulinnej lé&tky) sa rozpusti pri 100 °c
v 1 000 ml vody. Po neutralizacif s 1 N NaOH sa povar{ 10 min. s 0,5 g aktfivneho uhlia a
po filtrédcii{ za horica a po ochladeni na 3 °C sa zfska 9 g 2~amino-N-(l-metyletyl)benzamidu
o &istote 99,5 % a t.t. 149 °c.

PREDMET VYNALEZU

Spdsob &istenia 2-amino-N-(l-metyletyl)benzamidu vzorca

CO~—NH~CH — CHj
CHy

NH,

obsahujiceho maximdlne 20 % ne&istdt, ktorymi sd latky kyslého zésaditého a neutrédlneho,
charakteru, vyznadujlci sa tym, %e na surovy 2-amino-N-(l-metyletyl (benzamid rozpusteny

vo vode alebo organickych rozpuitadldch, vybratych zo skupiny aromatickych uhlovodikov ako
benzén, toluén, xylén, dterov ako dietyléter, 1,2-dimetoxyetén, halogenovanych uhlovodikov
ako dichlérmetdn, 1,2-dichloretén, chloroform, esterov kyseliny octovej pri teplote varu
rozpuitadla sa pBsobf 1 aZ 6 N vodnym roztokom bAzickych €inidiel ako sd uhli&itany, hydro-
genuhliditany a hydroxidy alkalickych kovov a kovov alkalickych zemir ..z do neutrdlnej reakcie,
po oddeleni vodnych roztokov bizickych &inidiel sa na organickd fdzu pésobi aktivnym uhlim

v mnoZstve 0,2 aZ 3 % hmot. na hmotnost surového produktu pri teplote varu rozpﬁééadlg,
nerozpustny podiel sa odfiltruje a filtrdt sa ochladf na teplotu 0 aZ 10 °c, pripadne zahust{
ku kry$talizdcii.
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