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Vynéalez se tykd zpiscbu viroby kyseliny
2-ethyl-3-(3-amino-2,4,6-trijodfenyl)-pro-
pionové, sloudeniny pouZivané v rentgenové
diagnostice pi*i peroralni cholecystografii.

Zakladnil postup pro vyrobu téio kyseliny
publikoval v r. 1947 Lewis (]J. Am. Chem. Soc.
71, 3793, 1943). Vychdzi ss z kyseliny 2-e-
thyl-3-(2-aminofenyl)-propionové, kterd se v
roztoku Kyseliny chlorovodikové joduje jod-
monochloridem za zvy3ené teploty.

Tento postup byl n8kalikrat modifikovén,
ze_ ména v konefné fdzi izolace ¢iSténi pro-
duktu, coZ jsou operace znacéné narofné a
choulostivé, vzhledem k znatnému mnoZstvi
pryskyfi¢natych produkti, které vznikaji p¥i
jodaci a nepriznivé oviiviiuji barvu a cistotu
produktu.

Jeden ze zplsobd CiSténi spodivd v tom, Ze
se pfipravi morfolinovd stl kyseliny, kterd
se prekrystaluje, potom se z ni uvolni opét
kyselina, kterd se musi alespoii 2 X pPekrys-
talovat, neZ se dosdhne ZAadané C&istoty. Po-
dle jiného zplscbu se ziskany produkt pie-
krystaluje ze smési chloreformu s ligroinem
a pak se jest8 Cisti tro'ndsobnou krystalizacit
z methanolu.

Dalsi dosud v provoznim méfitku pouZiva-
ny zptscb Cidténi zdleZi v tom, Ze se surovy
produkt, ktery se po jodaci ziskda v malych
granulich, rozpusti v roztoku hydroxidu sod-
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ného a kyselina se vysrdZi plynnym kysli¢ni-
kem sififitym. Z tohote produktu se pt¥ipra-
vi sodnd sfil, kterd se pFekrystaluje, rozloZi
zpét na kyselinu, kterd se dédle Cistf krystali-
zaci z benzenu a ethanolu.

Uvedené zplsoby jodace a ¢iSté€ni jsou
znatné neekonomické, zdlouhavé a ztratové.

Pri studiu zavislosti Cistoty jodované ky-
seliny na zptsobu jodace byl vypracovan no-
vy zplsob provedeni jodace a €i¥t&ni koned-
néhe produktu, u kterého se poda¥filo odstra-
nit drivéisi nevyhody.

Pfedmé&tem vyndlezu je zphsob vyroby Ky-
seliny  2-ethyl-3-(3-amino-2,4,6-trijodfenyl }-
-propionové jodaci kyseliny 2-ethyl-3-(3-ami-
nofenyl }-propionové jodmonochloridem v
prostfedi zfedéné kyseliny chlorovodikové
za zvysené teploty, jehoZ podstata spodivd v
tom, Ze se jodace provadi v p¥itomnosti tri-
chlorethylenu, p¥i teploté& varu reakéni smé-
si, po skencené jodaci a ochlazeni na 40 aZ
50 °C se trichlorethylencva vrstva oddsli a
zfiltruje, smisi se steinym objemem ethano-
lu, ktery se po pfidavku ¢&inidla schopného
pfevadét elementdrni jod ve sloudeninu roz-
pustnou ve vodé, s vyhodou hydrogensiFidi-
tanu sodného, cdstrani ze sm8&si extrakci vo-
dou, nateZ se ze zbyvajici vylidténé tri-
chlorethylenové vrstvy iscluje reak&ni pro-
dukt krystalizaci.
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Jodaci lze s vyhodou prevadét v pFitom-
nosti 15 aZ 25 0 objemovych trichlorethyle-
nu, vztaZzeno na objem kyselé vodné féze,

PouZiti trichlorethylenu k jodaci a soucas-
né& ke krystalizaci produktu, zbaveného vol-
ného jodu plscbenim hydrogensififitanu
sodného v piFitomnosti ethanolu a odstrané-
ni ethanolu extrakci vodou, mé&lo pronikavy
vliv na zvySeni vyt&Zk@ a na Cistotu produk-
tu, ktery se jiZ v surové formé ziskd v kré-
mové bilém zbarveni, s t. t. 155—156 °C. DFi-
v8i8i zdlouhavé a ztratové &iSténi substance
prfevddénim na sgli a monohondsobnou krys-
talizaci odpadd, coZ je hlavni vyhodou zpii-
sobu podle vyndlezu.

Pfiklad provedeni

V tfihrdlé barice, gpatfené michadiem a
teplomérem, se umisti 800 ml destilované vo-
dy, 83 g hydroxidu sodného a 50 g kyseliny
2-ethyl-3-(3-nitrofenyl)-akrylové. Po rozpus-
téni se pomalym vnédSenim Raneyovy slitiny
udrZuje teplota v rozmezi 3G aZ 40°C. Po
skonCené redukci se filtraci oddgli vyloude-
ny katalyzdtor a pfiddnim 1,08 1 kyseliny sol-
né se vysrazi kyselina 2-ethyl-3-(3-aminofe-
nyl)-propioncvé, kterd se potom rozpusti
jako hydrochlorid. Po filtraci se roztok vne-
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se do tFihrdlé batiky, opatfené zp&inym chla-
difem, michadlem a teplomérem sahajicim
do reakdéni smési, doplni se destilovanou vo-
dou na objem 3,3 1, ke smé&si se pFidd 0,55 1
trichlorethylenu a p¥i 40°C 155 g jodmono-
chloridu. Reakéni smés se vyhfeje k wvaru
(76 °C vnitini teploty) a intenzivn& vafi 8
hodin. Po této dobd se roztok ochladi na 40
aZ 50 °C, oddsli se spodni trichlorethylenova
vrstva, kterd se po filtraci smisi s 500 ml
ethanolu, k roztoku se piFidd 18 g hydrogen-
sififitanu sodného a za michdni se pomalym
proudem pi¥ipusti 0,8 1 destilované vody. Bar-
va reakéni smési se pFitom zméni z fialové
na krémovou. Smés se vlije do 2 1 destilova-
né vody a eochladi. Produkt vykrystaluje v
oddélené trichlorethylencvé vrstvé, promyje
se 2X po 500 ml destilované vody, zfiltruje
se a promyje chloroformem, Ziskd se 71 g
produkiu svétle krémové barvy s t. t. 155 aZ
156 °C.

Trichlorethvlenovy matedny louh se zahus-
i, ochladi a vylouteny produkt se predisti
takto: rozpuasti se ve smési 25 ml trichlor-
ethylenu a 25 ml ethanclu, pridaji se 4 g
puje vyse uvedenym zplsobem. Ziska se dal-
Sich 8 g produktu, takZe celkovy vyt&Zek je
79 g, ti. 60 %.

PREDMET VYNALEZU

1. Zphsob vyroby kyseliny 2-ethy!-3-(3-a-
mino 2,4,6-trijedfenyl)propionové jodaci ky-
seliny 2-ethyl-3-(3-aminofenyl)-propionové
jodmonochloridem v prostfedi zrFedéné
kyseliny chlorovodikové za zvySené tep-
loty, vyznatujici se tim, Ze se jodace pro-
vadi v pFitomnosti trichlorethylenu, p¥i tep-
loté varu reakeéni smési, po skontené jodaci
& ochlazeni na 40 aZ 50 °C se trichlorethyle-
nova vrstva odd@li a zfiltruie, smisi se stej-
nym objemem ethanolu, ktery se po pridav-

ku ¢inidla schopného pfevadét elementdrni
jod ve sloufeninu rozpusinou ve vodég, s vy-
hodou hydrogensifititanu sodného, odstrani
ze smési extrakci vodou, naéeZ se ze zbyva-
jict vyciSténé trichlorethylenove vrstvy izo-
luje reak&ni produkt krystalizaci.

2. Zpusob podie bodu 1, vyznadujici se
tim, Ze se jodace provadi v pPitomnosti 15
aZz 25 % ob’emovych trichlorethylenu, vzta-
Zeno na ohjem kyselé vodné faze.



	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS

