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Sposób wytwarzania fenacentyny

Patent trwa od dmia 17 października 1962 r.

Wynalazek 'dotyczy wytwarzania fenacetyny
przez acetylację p-fenetydyny.

Dotychczas znane sposoby otrzymywania
.fenacetyny przez acetylację p-fenetydyny pole¬
gały na prowadzeniu tego procesu w obecności
dużego nadmiairu lodowatego kwasu octowego,
który równocześnie służył jako rozpuszczalnik.
Proces acetylacji przebiegał przy tym w wyso¬
kich temperaturach, powyżej 120°C, powodując
zesmolemia feneitydyny a tym samym pogorsze¬
nie jakości i wydajności. Aby otrzymać pro¬
dukt nadający się do celów technicznych oibrzy-
maną tym sposobem fenacetynę należało do¬
datkowo krystalizować. Znany jest także spo¬
sób acetylacji p-fenetydyny (Chemical Abs-
tracts 1959, 215) za pomocą lodowatego kwasu
octowego wobec stężonego kwasu siarkowego
i reduktorów jak np. NaHS03, zapobiegających
procesom zesmalania. W warunkach prowadize-

*) Właściciel patentu oświadczył, że współ¬
twórcami wynalazku są mgr Jerzy Gniłka,
mgr Leszek Ptaszyński, i mgr Jerzy Bajon.

nia procesu działanie reduktora jest jednak
krótkotrwałe, wiskuitek czego wydajność p-fe¬
netydyny według tego sposobu również jest
obniżenia ii wynosi okjoło 93%.

Stwierdzono, że proces otirzymywania fena¬
cetyny przez acetylację p-fenetydyny można
prowadzić prawie z teoretyczną wydajnością
w nrżsizej temperaturze, unikając równocześnie
zesmolenia produktu, jeżeli p-fenetydynę pod¬
da się azeotnopowej acetylacji kwasem octo¬
wym o stężeniu 40 — 100% w roztworze tolu¬
enu w obecności stabilizatorów zapobiegają¬
cych zesmolemiu, takich jak koloidalna siarka,
estry kwasu gallusowego, zwłaszcza butyłowy
i amylowy, usuwając w trakcie procesu w spo¬
sób ciągły rozcieńczony kwas octowy w posta¬
ci azeotropu i zakończy proces acetylacji vr
ronony sposób niezbędną ilością bezwodnika
kwasu octowego.

Proces prowadzi się w temperaturze nie
przekraczającej 110°C. Stosowany w procesie
acetylacji stabilizator w ilości 0,01 — 2% nie
ulega zmianom i nie ulatnia się ze środowiska



teakeyjnegó. Siarką kodoidaliną ^todd^sA^aa^ą Jako
stabilizator można wytworzyć bezpośrednio w
środowisku reakcji. Jako źródło jej może słu¬
żyć tiosiarczan sodu, który w obecności kwasu
octowego ulega rozkładowi z wydzieleniem
koloidalnej siarki.

Fenacetyna otrzymywana sjposobem według
wynalazku nie wymaga dodatkowego oczysz¬
czania i isitanowi produkt nadający się do ce¬
lów leczniczych.

Podane niżej przykłady wyjaśniają bliżej
istotę wynalazku.

Przykład I. Do 180 kg p-fenetydyiny dodaje
jiię 300 1 destylatu z ługów po krystalizacji
fenacytyny, zawierającego około 50 kg 100%-
owego kwasu octowego oraz roztwór 1 kg
tiosiarczanu sjodu w 1 1 gorącej wody i całość
ogrzewa się mieszając w aparacie z nasadką
azeotropującą, aż oddestyluje 25 1 około 60%-
owego kwasu octowego w temperaturze 106°C.
Następnie oddestylowuje się 180 1 toluenu
(wraz z około 5 kg 'kwasu octowego), po czym
dodaje się 55 kg 98%-owego kwasu octowego
i ogrzewa przy użyciu nasadki aż oddestyluje
30 kg 60%-wego kwasu octowego. Z kolei do¬
daje się 180 1 uprzednio oddestylowanego tolu¬
enu oraz 45 kg bezwodnika kwasu octowego
i zakończa proces aoetylacji. W końcu dodaje
się 100 1 toluenu ogrzewa ponownie do tempe¬
ratury wrzenia i sączy. Przesącz pozostawia się
do powolnej krystalizacji. Wydzieloną fenace¬
tynę odsącza się, przemywa niewielką ilością
toluenu, kitórą dołącza się do ługów pokrysta-
licznych i osad ponownie przemywa się tolu¬
enem, potem zimną wodą i w końcu suszy.
Otrzymuje się fenacetynę o temperaturze to¬
pnienia 136 — 137°C z wydajnością 93%. Z łu¬
gów pokrystalicznych oddestylowuje się tolu¬
en z kwasem octowym, który można użyć do
następnych aoetylacji, a pozostałość odstawia
do krystalizacji fenacetyny II. Z ługów pokry-
ataliczmych tej ostatniej otrzymuje się dalsze
ilości fenacetyny III. Łącznie otrzymuje się
czystą fenacetynę z wydajnością 98% teorii.

Przykład II. Postępuje się podobnie jak w
przykładzie I. z tą różnicą, że na 180 kg p-fe-

netydyny stasuje się 400 kg 40%-owego kwasu
octowego, 110 1 toluenu i roztwór otrzymany
przez rozpuszczenie 1 kg NCL2S2O5 ' 5H20 w 1
1 wody. Po całkowitym oddestylowaniu roz¬
cieńczonego kwasu octowego (około 5 godzin)
do i>ozositałości dodaje isię około 50 kg bez-

: wodnika kwasu ocitowego w celu zakończenia
acetyiacji. Ó-tanzymuje się czystą fenacetynę
z wydajnością około 95%.

irzykład III. Postępuje się podobnie jak w
przykładizie II z tą różnicą, że na 180 kg p-fe-
netydyny sbcisuje się 250 kg 60%-wego kwasu
octowego, 110 1 toluenu i roztwór otrzymany
przez [rozpuszczenie 1 kg Na2S2Os * 5H20 w, 1 1
wody. Wydajność fenacetyny Wynosi 96%
teorii.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób wytwarzania fenacetyny przez ace-
tylację p-fenetydyny kwasem octowym w
obecności stabilizatorów zapobiegających
procesom zesmoleniia i wydzielenie produk¬
tu w postaci krystalicznej, znamienny tym,
że p-fenetydynę poddaje się azeortaropowej
acetyiacji za pomiocą kwasu octowego o stę¬
żeniu 40—100%, w roztworze toluenu w
obecności koloidalnej siarki lub estrów
kwasu gallusowego, zwłaszcza buitylowego
lub amylowego jako stabilizatorów, przy
czym w trakcie procesu usuwa się w spo¬
sób ciągły rozcieńczony kwas octowy w
postaci azeotropu i proces acetyiacji zakoń¬
cza się w znany sposób za pomocą bezwod¬
nika kwasu octowego.

2. Sposób według zasitrz. 1, znamienny tym, że
proces acetyiacji prowadzi się w tempera¬
turze mde przekraczającej 110°C.

3. Sposób według zastrz. 1 i 2, znamienny
tym, że sitiosuje się stabilizatory w ilości
0,01 - 2%.
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Zastępca: mgr imż. Antona Senitek
rzecznik patentowy
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