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Utelem vynalezu je vyroba meziproduktu
pii syntéze antibiotika chloramfenikolu. Po-
dle vynédlezu se jednd o zpdsob hydrolysy
D,L-threo-, D-threo- nebo L-threo-2-acetami-
do-1-(4-nitrofenyl)-1,3-propandiolu, ktery
spolivd v tom, Ze D,L-threo-, D-threc nebo
L-threo-2-acetamido-1-(4-nitrofenyl)-1,3-
-propandiol se deacetyluje pflisobenim kate-
xu ve vodném nebo vodné-alkoholovém pro-
stfedi a pak se uvolni z katexu plsobenim
kyselin nebo zésad.
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Vynélez se tykd zplsobu hydrolysy D,L-
-threo-, D-threo- nebo L-threo-Z-acetamido-
-1-(4-nitrofenyl)-1,3-propandiolu na D,L-
-threo, D-threo- nebo L-threo-2-amino-1-{4-
-nitrofenyl)-1,3-propandiol na D,L-threo-, D-
-threo- nebo L-threo-2-acetamido-1-(4-nitro-
fenyl)-1,3-propandiol.

Hydrolysy D,L-threo-2-acetamido-1-(4-ni-
trofenyl)-1,3-propandiolu, latky o vzorci I
na D,L-threo-2-amino-1-(4-nitrofenyl)-1,3-
-propandiol (II), p¥ipadn& D nebo L formy
této latky je jednim z reak&nich stupnf pii
vyrob& antibiotika chloramfenikolu. Podle
zndmého postupu se tato hydrolysa provadi
plisobenim kyselin za zvySené teploty, nej-
dastgji plisobenim kyseliny chlorovodikové.
Produkt hydrolysy, to je latka II, se isoluje
ve formé& soli, nejdast8ji ve form& hydro-
chloridu III. Nevyhodou tohoto postupu je,
Ze pii hydrolyse tufinkem kyselin vznikaji
vedle soli baze II i vedlejsi produkty, které
zvy3uji rozpustnost soli bdze II, napf. hyd-
rochloridu III, v reak&nim prostfedi a tim
snizuji vytézZek.

Tuto nevyhodu do znafné miry odstratiu-
je postup podle pFedloZeného vynélezu. Po-
dle tohoto vynélezu se hydrolysa acetamido-
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derivdatu I nebo jeho D ¢i L formy provadi
ufinkem silného katexu, napf. katex Dowex
50W X2 nebo Ostion LGKS v H* cyklu. Pro-
dukt hydrolysy, tj. D,L-threo-2-amino-1-(4-
-nitrofenyl)-1,3-propandiol (I}, pFipadn&
jeho D nebo L forma, se vdZe na katex, za-
timco vedlej$i produkty ziistdvaji rozpusté-
ny v reakénim prostfed{. Hydrolysu je moz-
no provadét pii teplot® mistnosti, nebo pii
zvysené teplots, kterd vede ke zkréceni re-
ak&ni doby, a to ve vodném nebo vodné&-al-
koholickém prostfedi. Pro pramyslovou vy-
robu je zvlas$t vyhodné hydrolysu provadét
v pritokovém reaktoru, napln&ném Kkate-

Kem.

Produkt hydrolysy, tj. aminoderivat 1I, 1ze
z katexu uvolnit bud plisobenim kyselin, ne-
bo zdsad. Obzvlasté vyhodny je zpisob .prv-
né uvedeny, nebof pii tomto zpfiscbu se
soucasnd s uvolnénim produktu prevede ka-
tex opdt do H* cyklu, tak¥e je pripraven k
daldi reakci. PouZije-li se k uvoln&ni béze
I1 kyselina chlorovodikov4, ziskd se hydro-
chlorid IIl, ktery lze ddle .zpracovat na
chloramfenikol .podle stdvajici technologie.
Vynalez a jeho dfinky jsou bliZe osvétleny
na ndsledujicich prikladech provedeni.
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Prfklady provedent
i A

Priklad 1

V bafice bylo smichano 67,8 g acetamido-
derivatu I a 500 ml katexu Ostion LGKS.
Objem byl doplnén vodou na 3500 ml. Za
ob&asného michédni byla smé&s zahfivdna na
95 °C. Po &étyfech hodindch byl podle chro-
matografie na tenké vrstvé, acetamidoderi-
vat 1 zhydrolysovan. Katex byl odfiltrovan
a promyt 5krat 500 ml vody. Bylo odebrano
100 ml vzorku promyvaci vody a odpaieno.
Po odpafeni tohoto filtrdtu nezbyl odparek.
Katex byl pfenesen na kolonu o priméru
0,1 m. Eluovdn byl 1000 ml 5% vodného
roztoku kyseliny chlorovodikové rychlosti
8 ml/min. Odpafenim bylo ziskédno 16,75 g
hydrochloridu III (t. t. 177 aZ 183 °C).

~ Au
Latka XTI

Latka I

Katex byl eluovdn 1000 ml 15% vodného
roztoku kyseliny chlorovodikové rychlosti
5 ml/min. Odpatenim eluentu bylo ziskdno
19,4 g hydrochloridu III (t. t. 178 aZ 182 °C).
Katex byl znovu promyvan 1000 ml 15%
vodného roztoku kyseliny chlorovodikové.
Takto bylo ziskdno 29,7 g hydrochloridu III
(t. t. 177 aZ% 183°C). Bylo isolovédno 98,9 %
hydrochloridu III.

Priklad 2

V bafice bylo smichdno 5 g acetamidode-
rivatu I s 5 ml katexu Ostion LGKS. Objem
byl doplnén na 30 ml 10% vodnym rozto-
kem ethanolu. Reakéni smé&s byla za obas-
ného michdni zahifivdna na teplotu 75 °C.
Po 6 hodindch byl podle chromatografie na
tenké vrstvé acetamidoderivédt I zhydrolyso-
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van. Katex byl odfiltrovan a promyt 3krét
500 ml vody. Byl odebrdn vzorek promyva-
ci vody (100 ml). Po odpafeni nezanechala
odparek.

Analogickym zplisobem jako v pfipadé 1
byl uvolnén hydrochlorid III. Bylo ziskdno
4,89 g hydrochloridu III, t. t. 179 aZ 183 °C,
tj. 94,2 %.

PREDMET VYNALEZU

1. Zptsob hydrolysy D,L-threo-, D-threo-
nebo L-threo-2-acetamido-1-(4-nitrofenyl)-
-1,3-propandiolu, vyznacujici se tim, Ze se
hydrolysa provadi ucinkem Kkatexu ve vod-
ném nebo vodné&-alkoholickém prostfedi o
hmotnostni koncentraci alkoholu 1 aZ 30 %
pii teploté 20 aZ 100 °C, naCeZ se produkt
hydrolysy, tj. D,L-threo-, D-threo nebo L-
-threo-2-amino-1-(4-nitrofenyl)-1,3-propan-
diol uvolni z katexu dfinkem kyselin nebo
bazi.

2. Zplsob podle bodu 1 vyznacujici se
tim, Ze alkohol je jednosytny, dvojsytny ne-
bo trojsytny s poftem atomit uhliku 1 aZ 6.

3. Zptsob podle bodu 1 vyznacujici se
tim, Ze katex obsahuje jako funk¢ni skupinu
sulfoskupinu.

4. Zplsob podle bodu 1 vyznacujici se
tim, Ze jako Kkyseliny se pouZivd kyselina
chlorovodikova.
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