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Waznym stadium produkcyjnym przy otrzy-
mywaniu chloromycetyny (dl-treo-1-p-nitrofe-
nylo - 2-dwuchloroacetoamido - 1,3 - propandiolu)
z p-nitroetylobenzenu jest redukcja alkoholana-
mi glinu wedlug Meervein-Ponndorfa.

Redukowaniu poddaje sie¢ zwykle badz a-dwu-
chloroacetoamido-f-hydroksy-p - mitropropiofe-
non na di-treo-1-p-nitrofenylo-2-dwuchloroace-
toamido-1,3-propandiol, badZz a-acetoamido-p-
-hydroksy-p-nitropropiofenon na dl-treo-1-p-
-nitrofenylo-2-acetoamido-1,3-propandiol.

Na calo$¢é procesu wytwarzania chloromycety-
ny w tym stadium skladajg sie nastepujace
czynnos$ci:

1) wlasciwa redukcja substratu roztworem

alkoholanu glinu w §rodowisku wrzacego bez-

wodnego alkoholu,

*) Wiasciciel patentu o$wiadczyl, ze twoércami

wynalazku sg: Jerzy Smolenski, Bohdan Szezy- -

cinski oraz Michat Ratusz.

2) hydroliza woda (lub rozpuszczalnikiem za-
wierajagym wode¢) surowego alkoholowego roz-
tworu mieszaniny poreakcyjnej; przy tym
hydrolizuje si¢ zwykle powyzszy roztwér bez
uprzedniego stezenia lub po czesciowym tylko
odparowaniu rozpuszczalnika, '

3) odsaczenie wodorotlenku glinu oraz wyod-
rebnienie z tak otrzymanego roztworu i oczysz-
czenie produktu gotowego.

Czynno§ci powyzsze sg technicznie trudne do
przeprowadzenia, gdyz w czasie reakcji pow-
staje znaczna ilo$¢ zwigzkéw ubocznych, zZmud-
nie dajgcych sie oddziela¢, a roztwory, zawie=
rajgce zawieszony wodzian glinu, %le przesa-
czaja sie. Proces prowadzony wiec wedlug
znanych metod wymaga zuzycia nieraz kilku
kosztownych rozpuszczalnikéw, nie zapewnia
dobrej wydajnosci § jest manipulacyjﬂig i apa-
raturowo ucigzliwy.



Stosujgc wedlug wynalazku w sposobie wy-
twarzaria chloromycetyny wedtug reakcji Meer-
vein-Ponndorfa:

1) duzy nadmiar alkeholanu glinu,

2) obnizenie temperatury reakcji ponizej tem-

peratury wrzenia alkoholu uzytego do reakcji,

3) pr6znie lub gaz obojetny w celu utatwienia
usuwania acetonu (lub aldehydu octowego),
powstajacego ubocznie w czasie reakeji,

4) odparowanie pod préznig surowego pro-
duktu reakcji do zupelnego usuniecia wszyst-
kich lotnych sktadnikéw,

5) hydrolize i ekstrakcje woda (lub rozpusz-
czalnikiem zawierajacym wode) suchej, sprosz-
kowanej mieszaniny poredukcyjnej — osiaga sie
bardzo wydatne zwiekszenie wydajnosci, czy-
stoSci i biologicznej aktywno$ci preparatu go-
towego; roztwory dobrze przesaczajg sie,
a wszystkie zwiazane z procesem czynnoSci
biegna czysto, gladko i szybko, co daje powaine
zyski przelotowo$ci aparatury.

Przyklad 5 kg o-dwuchloroacetoamido-f-
-hydroksy-p - nitropropiofenonu, rozpuszczonego
w 25 kg bezwodnego izopropanolu, redukuje sie
w ciggu 20 godzin w temperaturze 65°C roz-
tworem surowego izopropylanu glinu, otrzyma-
nego uprzednio z 1,85 kg wiérek glinowych
przez rozpuszczenie ich w znany sposéb w 20 kg
alkoholu izopropylowego.

W czasie biegu procesu przez reaktor prze-
plywa niewielki strumiefi azotu, z ktérym przez
malg kolumienke — zawracajacg alkohol izo-
propylowy — odplywa wytwarzajacy sie w re-
akcji aceton.

Z mieszaniny poreakcyjnej usuwa sie roz-
puszczalnik calkowicle przez wyparowanie pod

proznia i po sproszkowaniu pozostatosci hydro-
lizuje ja 100 1 wrzacego 70 %-go alkoholu etylo-
wego. Odsaczony osad przemywa si¢ kilkakrot-
nie goracym 70%-wym etanolem, a polgczone -
razem przesgcze odbarwia si¢ weglem aktyw-
nym i steza pod prézniag do krystalizacji.
Otrzymane w ten sposéb okolo 4 kg preparatu
surowego poddaje sie drugiej krystalizacji
z wody, otrzymujac 2,65 kg czystego dl-treo-
-1-p-nitrofenylo-2-dwuchloroacetoamido-1,3-pro-
pandiolu o temperaturze topnienia 153—154°C.
Stanowi to 52 % wydajnofci teoretycznej.

Zastrzeienia patentowe

1. Spos6b wytwarzania dl-treo-1-p-nitrofenylo-
-2-dwuchloroacetoamido-1,3-propandiolu we-
dlug Meervin-Ponndorfa, znamienny tym, ze
do redukcji «-dwuchloroacetoamido-S-hy-
droksy-p-nitropropiofenonu lub a-acetoami-
do-f-hydroksy-p-nitropropiofenonu alkoho-
lanami glinu stosuje sie¢ znaczny nadmiar
alkoholanu glinu, przy czym reakcje prowa-
dzi sie w temperaturze ponizej temperatury
wrzenia alkoholu uzytego do reakcji.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
surowy produkt redukcji (mieszanine pore-
akcyjna) przed poddaniem go hydrolizie od- -
parowuje sie pod préinia w celu zupehego
odpedzenia rozpuszczalnika.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1 i 2, znamienny tym,
2e do hydrolizy mieszaniny poreakcyjnej
oraz do ekstrakeji osadéw stosuje sie alkohol
rozcieficzony woda.
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