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Vyndlez se tfké zplsobu p¥ipravy
laktimidu of -scetamino~ {3 ~fenylakry-
lové kyseliny reakci{ N-acetylglycinu,
benzaldehydu & anhydridu kyseliny oc-
tové, za pr{tomnosti bezvodného octanu
sodného, provedené p¥i teplot& 100
a% 110 °C po dobu 2 a% 3 hodin.
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Vyndlez se tyké zplsobu pfipravy laktimidu | -acetamino- @»-fenylakrylové kyseliny
(fenylazlaktonu), dﬁlé!itého ﬁeiiproduktu syntézy aminokyseliny L-fenylalaninu.

Jmenované sloufenina se obecn& pfipravuje reakcf benzaldehydu s N-acetylglycinem v prostre-
af acetanhydiidu a za ptitomnosti bezvodého octanu sodného (R.M.Herbst, D,Shemin: Org.Synth.,
Coll.Vel.II, 1 (1943). Tuto reakci v¥ak lze jen s obtf¥emi prevést do v&tSftho, tedy vyrobni-
ho m&*1itka, protoZe pro zdérny pribZh reakce je predepséna teplota 120 a% 130 °C, které viak
na duplikétorech vyh#ivanjch pérou dosédhnout nelze. Dal3{f poti% &inf{ v provoznim méFftku ta
skuteinost, Ze se reak®ni smds po ukon¥ené kondenzaci, kdy mé& teplotu 80 a% 100 °C, nalévd
na led, &fm% se Z24dany pfodukt izoluje.

Zévainym nedostatkem takto provedené izolace je to, %e se za t¥chto podmfnek vyloud{ vie,
co je v reakint sm¥si obsaZeno, tedy i velké mnoZstvi reak¥nich ne¥istot,zejména Zernych
dehtovitych ldtek, které jsou pak p¥imfseny k produktu. Vfsledkem této izolace Je znadni
nedistd létka, kterd se bez nékladného ¥ist¥nf nedd poufft do dal¥{ reakce. Byly navrhovény
a zkouSeny ridzné laboratorni metody, které m¥ly nedostateZnou kvalitu létky odstranit. Nap#{-
klad mfsto octanu sodného byl navrien jako katalyzgtor reakce bezvody uvhliditan draselny nebo
hydrogenuhliditen sodnf. Ukédalo se v3ak, Ze zm¥na katalyzdtoru nemdn{ pribsh reakce, %e stou-
pé potieba acetanhydridu a klesajf vyt¥Zky ve srovnéni s katalfzou bezvodym octanem sodnym.

Uvedené nedostatky se poda¥ilo odstranit zplscbem p¥ipravy laktimidu o{-acetamino-‘ﬁ;~fe-
nylakrylové kyseliny reakc{ N-acetylglycinu, benzaldehydu a anhydridu kyseliny octové, za
p¥itomnosti bezvodého octanu sodného podle vynélezu, jeho% podstata spolfvd v tom, Ze se
ne jprve reaknf sm¥s vyh¥fvé na teplotu 100 a% 110 °C po dobu 2 a% 3 hodin, po ukondené kon-
denzaci se k reakini smésivpii teplotd 100 ¢ pridé dvojnésobek'objemu ledové kyseliny octo=-
vé, vzteZfeno na hmotnost vychoztho N-acetylglycinu, nale: se po 6chlazeni na telotu 15 a2
25 °C reakinf sm¥s ziedl ¢tyrndsobkem objemu vody, vztaZeno na hmotnost vychoziho N-acetyl-
glycinu a vyloudeny produkt se izoluje. '

Pi{klad 1

Sm&s 102 g N-acétylglycinu, 120 g benzaldehydu, 54 g bezvodého octanu sodného a 250 ml
acetanhydridu se za mfchénf vyh#¥{vd na vnitfnf teplotu 100 a3 110 °c po dobu 3 h., Pak se do
reakini{ sm&si p¥i 100 °C prilije 200 ml ledové kyseliny octové, sm¥s se ochladf na teplotu
kolem 50 °C a po vylouteni 1étky a ochlazeni sm¥si na teplotu mistnosti se p¥ilije 400 ml
vody. Pe rozmichéni se vylou¥end ldtka ihned odfiltruje a na filtru promyje ethanolem. Ziskd
se laktimid (X -acetamino- E)-fenylakrylové kyseliny ve vyt¥iku 114 g, tj. 69,8 % teorie, t.t.
150 a% 153 c,

Priklad 2
Smés 51 g N~acetylglycinu, 60,3 g benzaldehydu, 27 g bezvodého octanu sodného a 122‘ml

acetanhydridu se za mfchédnf vyh¥ivéd ne vnit¥nf{ teplotu-120 a% 130 e po dobu 1 h, Potom =me
reakén{ smés ochlad{ na 100 °C a pfi této teplot& se prilije 100 ml ledové kyseliny octové.
Po vylouZenf ldtky a ochlazeni sm&si na teplotu mistnosti se p¥idd 200 ml vody. Po rozmfché-
nf se vyloudend l4tka ihned odfiltruje a na filtru promyje ethanolem. Zédand 14tka se ziskd
ve vytdzku 56 g, tj. 68,6 % teorie, t.t. 150 a% 153 °c,
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PEEDMET VINKLEZU

Zplsob pifpravy laktimidu o ~acetamino- (3 ~-fenylakrylové kyseliny rekac{ N-acetylglycinu,
benzaldehydu a anhydridu kyseliny octové, za p¥itomnosti bezvodého octanu sodného,vyznalujict
ae tim, Ze Se nejprve reakihf sm¥s vyh#ivé na teplotu 100 aZ 110 °c po dobu 2 a3 3 hodin,
po ukonZené kondenzaci se k reakinf sm¥si pi*i teplot& 100 °c ptidé dvojnésobek objemu ledo-
vé kyseliny octové, vztaZeno na hmotnost vychoziho N-acetylglycinu, naélez se po ochlazen{
na teplotu 15 a% 25 ¢ peskin{ sm¥s ziedf &tyFnésobkem objemu vody, vztaZeno na hmotnost
vjchoztho N-acetylglycinu, a vylouEeny produkt se izoluje.
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