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Sposob wytwarzania 2-amino-5-chlorobenzofenonu
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Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania 2-amino-
-5-chloro-benzofenonu na drodze redukcji 3-fenylo-
-5-chloroantranilu.

2-amino-5-chlorobenzofenon jest poéiprcduktem
uzywanym do syntezy 4-tlenku-7-chloro-2-metylo-
amino-5-fenylo-3H-1,4-benzodwuazepiny.

Znane sg dwie zasadnicze metody otrzymywania
2-amino-5-chlorobenzofenonu.

Metoda pierwsza polega na acylowaniu p-chloro-
aniliny chlorkiem benzoilu w obecnosci chlorku
cynku jako katalizatora. Reakcje prowadzi sie
w temperaturze 220°C. Produkt reakcji poddawany
jest hydrolizie za pomocg kwasu siarkowego i kwa-
su octowego w temperaturze powyzej 100°C.

Maksymalna wydajnos¢ procesu w przeliczeniu
na p-chloroaniline wynosi 40°% wydajno$ci teore-
tycznej. Wydzielajacy sie w czasie procesu chloro-
wiod6ér craz stcsowany do hydrolizy kwas siarkcwy
stwarzaja wyjatkowo korozyjne $rodowisko dla
aparatury, zwtlaszcza w wysokich temperaturach,
w ktorych nalezy prowadzié proces. Koniecznodé
czestej wymiany aparatury (ze wzgledu na korozje)
oraz niska wydajno§¢é procesu powodujg wysokie
koszty wytwarzania 2-amino-5-chlorobenzofenomnu.

Metoda druga polega ma syntezie 3-fenylo-5-chlo-
roantranilu i jego redukcji do 2-amino-5-chloro-
benzofenonu gazowym wodorem w obecno$ci pal-
ladu osadzonego na weglu aktywowanym. 3-fenylo-
-5-chloroantranil otrzymuje sie w wyniku reakcji
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p-nitrochlorobenzenu z fenyloacetonitrylem w $ro-
dowisku etanolu w obecnoéci wodorotlenku sodo-
wego. Otrzymany produkt wydziela sie przez wy-
tragcanie wodg. 3-fenylo-5-chloroantranil redukuje
sie gazowym wodorem pod ciénieniem 3 atm w obe-
cno$ci palladu osadzonego na weglu aktywowanym
(100 Pd). Niedogodno$cig tej metody jest koniecz-
noéé stosowania do redukcji kosztownej aparatury
i ré6wnie drogiego katalizatora.

Stwierdzono, ze redukcja 3-fenylo-5-chloroantra-
nilu przebiega ré6wniez do konca, je§li zamiast pal-
ladu zastosowaé zelazo i kwas solny. Inne znane
§rodki redukcji, jak cynk, siarczan zelazawy, hy-
drosulfit, sg nie efektywne, gdyz prowadza do
otrzymania mieszaniny réznych produktéw, w kté-
rej zawarto$é 2-amino-5-chlorobenzofenonu jest §la-
dowa, niemozliwa do wyodrebnienia w postact
czystej.

Sposéb otrzymywania 2-amino-5-chlorobenzofe-
nonu wedlug wynalazku polega na redukcji 3-fe-
nylo-5-chloroantranilu = rozdrobnionym  zelazem
i kwasem solnym w S$rodowisku wodno-metanolo-
wym. Redukcje najlepiej jest prowadzié w tempe-
raturze 60°C w czasie 3—4 godzin. 2-amino-5-chlo-
robenzofenon wydziela sie z mieszaniny reakcyjnej
przez wytrgcanie wodg. Wydajno§é redukcji wynosi
95%/¢ wydajnoSci teoretycznej w przeliczeniu na
3-fenylo-5-chloroantranil. Koszty surowcowe otrzy- .
mywania 2-amino-5-chlorobenzofenonu metodq
wedlug wynalazku sg w przyblizeniu dwukrotnie
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nizsze w poréwnaniu do metod dotychczas stoso-
wanych.

Przyktad. 30 czeSci wagowych 3-fenylo-5-chlo-
roantranilu, 250 cze$ci wagowych metanolu, 20 cze-
$ci wagowych stezonego kwasu solnego i 10 czeSci
wagowych zelaza w postaci opiltkéw ogrzewa sie
w temperaturze wrzenia przez 4 godziny. Po zakon-
czeniu redukcji mieszanine reakcyjng chlodzi sie
do 20—25°C i rozcieficza dziesieciokrotnie woda.
Wytragcony 2-amino-5-chlorobenzofenon odsgcza sie,
suszy i destyluje pod ci$nieniem 0,2—0,5 mm slupa
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rtgei. Otrzymuje sie 27 cze$ei wagowych 2-amino-5-
-chlorobenzofenonu o temperaturze topnienia
99—100°C.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb  wytwarzania 2-amino-5-chlorobenzofe-
nonu przez redukcje 3-fenylo-5-chloroantranilu,
znamienny tym, ze redukcje prowadzi sie za pomocg
zeiaza i kwasu solnego w $rodowisku wodno-meta-
nolowym w temperaturze 20—70°C.
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