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(54) Zpisob vyroby 2-acetamino-p-nitroacetofenonu

' Vyrlg.lez se tyké zplisobu vyroby 2-acetamino-p- i
nitroacetofenonu, dileZitého meziproduktu synte- ‘

zy. chloramfenikolu.

*Tato litka se dosud phpravovala tak, Ze se

plisobenim urotropinu na 2-brom-p-nitroacetofe-

non v benzenu nebo toluenu ziskala kvartérni siil, *

ktera se rozloZila nadbyte¢nym mnoZstvim kyseli-

ny solné a methanolu. Po oddéleni toluenové nebo |
benzenové vrstvy se hydrochlorid 2-amino-p-nit- .
roacetofenon, vyloudeny ve spodni vrstvé, oddélil.

Tento postup ma fadu nevyhod. V mateénych
louzich, které se likviduji, se ztraci 2-amino-p-nit-
roacetofenon v mnoZstvi aZ 3 %, ponévadZ obsa- |
huji velké mnoZstvi methanolu, ve kterém je amin °
velmi dobfe rozpustny. Déle doch4zi k manipulac- -

~ nim ztratam pfi izolaci aminu.

Bylo zji§téno, Ze tyto nedostatky lze odstranit :
zplisobem vyroby 2-acetamino-p-nitroacetofeno- |
nu reakci 2-brom-p-nitroacetofenonu s urotropi-

nem na pfislu$nou kvartérni sil, rozkladem této
soli pfebyte¢nou kyselinou solnou v pfitomnosti

methanolu a acetylaci vzniklého 2-amino-p-nit-

roacetofenonu podle tohoto vynilezu, jehoZ pod-
stata spocivd v tom, Ze se rozklad kvartérni soli
2-brom-p-nitroacetofenonu s urotropinem prova-

di v prostfedi toluenu nebo benzenu pomoci

teoretického mno¥stvi methanolu a koncentrované

kyseliny solné, pfiddvané ve dvou stejnych ddv- °
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kach pti¢em? prvni ddvka kyseliny solné se pnda
| s teoretickym mnoZstvim methanolu a druhé se
\ pnda samostatné, nateZ se vodn4 faze odd€liavni

pntomny 2-amino-p-nitroacetofenon se o sobé |

znimym zpisobem acetyluje. Zpisobem podle\
‘ vyndlezu se dosavadni postup zjednoduSuje. Jak |

bylo zji¥téno, zdkladni podminkou je co neJdoko-

| nalej§{ vazédni formaldehydu uvoliiujictho se pfi .

rozkladu urotropinové soh v mnoZstvi 6 mol na

' 1 mol vznikajictho 2- amino-p-nitroacetofenonu ve [
formé dimethylacetalu. Tento produkt vznika vel-

mi snadno, kdyZ se vytvoi"i piiznivé podminky, tj. |
kdyZ v prostfedi neni nadbytek kyseliny solné. Za |
i dosud béZnych podminek bylo ve vodné fizi :
| ptitomno zna&né mnoZstvi volného formaldehydu,
‘ . ktery pfi ndsledujici acetylaci aminu plisobil nejen
| hydroxymethylaéng, nybrz byl pfitinou vzmku
'fady vedlejsich produkti. Na zdkladé t&chto po-
. znatkd byly podminky pro rozklad urotropinové J
: soli upraveny tak, Ze do jeji suspenze v toluenu !
1 nebo benzenu bylo pfid4no vedle methanolu pouze |
: 1,5 molu kyseliny solné, tj. 50 % mnoZstvi, které
bi odpovidé ' teorii, a daldich 50 % po rozru§em
i molekuly urotropinové soli (coZ se vizu4lng pro;ew
'tim, Ze jemnd suspenze této soli pfejde na hrubé |
krystahckou formu), pi‘lda-h se po kapkéch 10—15 |
'mmut po ddvee prvni. Pfi této Gpravé vznikd
! dimethylacetal tak snadno, Ze se uk4zal byt zbyte&- .
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nym i 100%nf{ nadbytek methanolu ptotx teorn, h

 kterého se dosud pouZivalo.
. Zplsob podle vynélezu mé fadu vyhod, pi'ede-
" vifm se odstratiuji ztrdty hydrochloridu 2-amino-
| p-nitroacetofenonu v mate&nych louzich a pfi
izolaci, uetff se poloviéni mnoZstvi methanolu,
pouzivaného dosud pfi této reakci, uletfi se vyrob-
\ ni zafizen, zkracuji se manipula¢ni &asy a zvySuje
: produktivita. RovnéZ vyté€Zkové je zplisob podle
| vynélezu vihodné;ii g
\
Priklad
‘Do roztoku 24 g 2-brom-p-mtroaeetofenonu
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nu reakci 2-brom-p-nitroacetofenonu s urotropi-
; nem na piislu¥nou kvartémi sil, rozkladem této
soli pfebyteinou kyselinou solnou v pfitomnosti
‘ methanolu a acetylaci vzniklého 2-amino-p-nit-
roacetofenonu, vyznaujici se tim, Ze se rozklad
. kvartémi soli 2-brom-p-nitroacetofenonu s uro-

Zpiisob vfrobyw—Zr-;ceta;i»ﬂ&-pr-nitroacetofeno- ;

tropinem provédi v prostfedi toluenu nebo benze- |

B

v toluenu se pfisype 14 g urotropmu a reakéni smés:
se michd 4 hodiny. B&hem této doby se vyloudf
urotropinovi sil, ke které se najednou za michénf |-
ptilije smés 55 ml methanolu a 13 ml konc. kyseli-
ny solné. Po 15 minutdch se pfikape dalSich
13,2 ml konc. kyseliny solné a smés se michd
2 hodiny. Hornf toluenov4 vrstva se oddéli kvod- |

fh‘érwstvé se phidd 14 g hydrogenuhhéntanu sodné-

ho, 29 g acetanhydridu a 300 ml vody. Po 3 hodi- |
néch se vylouéeny 2¢aoetanuno-p-mtroacetofenon
odsa]e a vysuﬁi VytéZek 19,4 g. «

se o sob& zndmym zplsobem acetyluje.

"nu pomoci teoretického mnoZstvi methanolu
a koncentrované kyseliny solné, pfidévané ve dvou
stejnych ddvkéch, pfitem? prvni dévka kyseliny
solné se pfid4 s teoretickym mnoZstvim methanolu
a druhd sé pfid4 samostatné, nadeZ se vodni féze
oddé&li a v ni pfitomny 2-amino-p-nitroacetofenon
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