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(54) Zpisob &i¥téni D,L—threo»Z-acetamido-l-(4-nitrofeny1)—1,3—propandiolu

Jednim ze stupnd vyroby antibiotika chloramfenikolu je Meerweinove, Ponndorfove a
Verleyova redukce D,L-2-acetoamido-3-hydroxy-1—(4—nitrofeny1)—l-propanonu na D,L-threo-
~2-pcetamido-1-(4-nitrofenol)-1,3-propandiol ( T ). Redukce se provddi v bezvodém
2-propanolu Udinkem smési chloro~-diisopropoxy & triisopropoxyelénu, prilemZ vznikly
aceton se kontinudlné oddestilovévd. Podle znémého postupu se diol I izoluje tek, Ze
se na reakénf smés po redukci plisobi vodnym roztokem 2-propanolu, g{m¥ se vylouti sra--
senina sloudeniny diolu I e hliniku. Po odstrendni Sésti 2-propenolu se sloulenina
diolu I & hlinfku rozloff vodou & diol I piejde do roztoku, kde Ulinkem bézi dojde
k vyloudeni bslastl. Nevyhodou tohoto postupu je to, Ze pouZité baze zne&idtujl produkt,
tje. diol I. Tyto nevyhody odstrenuje postup podle predklédaného vyndlezu.

Podle tohoto vyndlezu se belastnf létky odstranujf Ulinkem enexi, piifem? separaci
belastd je mo%né provddét jak v pitodnych tak vsadkovych soustevdch. Tekto pkeli¥tény
produkt dosshuje &istoty 97 aZ 99,8 %. Vynélez a jeho Glinky jsou bli¥e osvétleny na
nésledujicim pfikledu provedeni. '
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P¥{klad

Vodny roztok produktd redukce, které byly piipraveny d¥fve popsanym zplsobem,
o objemu 500 ml, zbaveny 2-propanolu, cbsshujfc{ 7,65 g diolu I & 4,5 g balastnich
l4tek byl nanesen na kolonu o prim&ru 3,6 . 10™%m obsghujfef 0,3 . 1073 siln¥ bazie-
kého iontomsni%e v OH cyklu. Roztok protékal kolonou fiktivni rychlostf 4,46 . 10‘5m.s'1,
p¥i teplot& 20 °¢. Po zpracovéni roztoku byla kolona promyta 2 500 ml sm¥si sloZené
z 1 250 ml methanolu a 750 ml vody a 500 ml konc. vodného roztoku hydroxidu emonného.
Eluét byl spojen s roztokem a odparen, &im¥ bylo ziskéno 7,3 g diolu I (95 %). Takto
upraveny produkt obsshoval méné& neZ 0,5 % ne&istot.

Diol I e nelistoty obsaZené ve vychozim materidlu byly stanoveny pomoci vysoko=
tleké kapalinové chrometografie.

Kolona byla promyta vodné elkoholovym roztokem (1:1 obj.) 10% kyseliny chlorovo-
d{kové. Bylo pouZito 1 000 ml d¥fve specifikovaného roztoku. Po promytf{ do neutrslity
byl anex pieveden zp&t do OH™ cyklu O,1 M vodnym roztokem hydroxidu sodného.

PREEDMETT VYINLfLEZU

1. Zplsob ¥i3t&n{ D,L-threo-2-szcetemido-l-(4-nitrofenyl)-1,3-propandiolu pripraveného
Meerweinovou, Ponndorfovou & Verleyovou redukci D,L-2-acetamido-3-hydrox§-l-
-(4-nitrofenyl)-l-propanonu, vyznadujici se tim, ¥e reskdni produkt uvede do styku
s enexem v OH  eyklu, priem¥ objem iontom$ni¥e je 5 a¥ 300 nésobkem hmotnosti
nedistot, pri teploté O =% 70 °C, a2 D,L-threo=-2=-acetamido-1-(4-nitrofenyl)-1,3~

-propaendiol se eluuje smésf vody, methanolu a amonieku.

2. Zplsob podle bodu 1, vyznadujlici se tim, ¥e se postup provédf kontinudlnim nebo

vsédkovym zplésobem,

3. Zpdsob podle bodu 1, vyznalujici se tim, ¥e se pouzity iontoméni& regeneruje smssf
alkoholu, vody & kyselin jako je napifkled kyselins chlorovodikové, octové.
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