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Znane jest otrzymywanie p-hydroksy-w-butylo-
aminoacetofenonu na drodze reakcji Friedel-
-Crafts’a z fenolu i chlorowodorku butyloamino-
acetonitrylu otrzymanego z chlorowodorku butylo-
aminy, formaliny i cyjanku potasu. W tym celu
do mieszaniny chlorowodorku butyloaminy i for-
maliny wkrapla sie chlodzgc i mieszajgc roztwor
cyjanku potasu. Powstaje butyloaminoacetonitryl
zgodnie ze schematem reakcji:

C,H,NH,HCl1+CH,0+KCN—CH,NHCH,CN + H,O0+
+KCl1

ktéry oczyszcza sie poprzez jego chlorowodorek,
otrzymany przez przepuszczenie suchego chloro-
wodoru przez roztwér surowego butyloaminoace-
tonitrylu w absolutnym alkoholu i wytrgcenie bez-
wodnym eterem. Wydajno§é wynosi okolo 60%.
Oczyszczanie przez chlorowodorek bylo konieczne,
gdyz przy otrzymywaniu butyloaminoacetonitrylu
powstaja produkty kondensacji wytworzonego bu-
tyloaminoacetonitrylu z formaling, ktérej w §ro-
dowisku reakcji jest zawsze nadmiar.

Otrzymany chlorowodorek dodaje sie do roztwo-
ru fenolu w nitrobenzenie w obecnosci chlorku gli-
nu, przepuszczajac gazowy chlorowodér. Reakcja
zachodzi wedlug schematu

C¢{H;OH + NCCH,NHC,H,HC]l———p—HOC,H,C/NH/
H,O
/CH,NHC,HHC1l ——p-HOCH,COCH,HNC,H,HCl
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Wydajno$é reakcji wynosi okolo 65%. Wynalazek
eliminuje konieczno$¢ oczyszczania butyloamino-
acetonitrylu oraz wytwarzanie jego chlorowodorku
i umozliwia otrzymanie koncowego produktu z
wiekszg wydajno$cig, niz w znanym procesie. Po-
nadto wynalazek wnosi znaczne korzy$ci ekono-
miczne ze wzgledu na oszczedno$ci wynikajgce
z niestosowania surowcoéw takich jak alkohol ety-
lowy, eter oraz ze zmniejszonych kosztéw robociz-
ny.

Wedlug wynalazku cyjanek potasu wprowadza
sie w reakcje z formaling w stosunku molowym
1:1 w $rodowisku wodnym chlodzac i mieszajac.
Otrzymuje sie cyjanohydryne aldehydu mréwko-
wego. Reakcja zachodzi wedlug nastepujacego
schematu

H,CO+KCN-+H;0———HOCH,CN+KOH

Do otrzymanego roztworu cyjanohydryny dodaje
sie bezpo$rednio chlorowodorek butyloaminy.
Reakcja zachodzi wedlug schematu

HOCH,CN +KOH + C,H,NH,HCI-->C,H,NHCH,CN +
+KCl+H,0

W Srodowisku reakcji nie ma juz wolnej formaliny,
ktéra moglaby reagowaé z butyloaminoacetonitry-
lem, nie zachodzg wiec niekorzystne reakcje ubocz-
ne jak w znanym procesie. Po 20 minutach wy-
dziela sie butyloaminoacetonitryl w postaci oleju,
ktéry po wysuszeniu bezposrednio, bez oczysz-
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czania, stosuje sie do veakcji Friedla-Crafts'a
z fenolem otrzymujac p-hydroksy-w-butyloamino-
acetofenon. Wydajno§¢ reakcji Friedla-Crafts’a
jest identyczna z wydajnoscia jak przy uzyciu
chlorowodorku butyloaminoacetonitrylu.

Przyktad: 7 g cyjanku potasu rozpuszcza
sie w 170 ml wody i dodaje sie¢ 95 ml 12n roztwo-
ru formaliny chlodzac i mieszajgc. Reakcja cy-
janku z formaling zachodzi natychmiast i jest
egzotermiczna. Do roztworu z utworzong cyjano-
hydryng wprowadza sie¢ 125 g chlorowodorku bu-
tyloaminy. Po godzinie rozdziela si¢ utworzone
warstwy i warstwe wodng ekstrahuje 500 ml ben-
zenu, lqczy z warstwa organiczng i po oddestylo-
waniu benzenu otrzymuje sie 112 g butyloamino-
acetonitrylu. Nastepnie 450 g chlorku glinu roz-
puszcza sie w 800 ml nitrobenzenu, dodaje 140 g
fenolu i przepuszczajac chlorowod6ér wkrapla sie
112 g butyloacetonitrylu w temperaturze 30°C
w ciggu 2 godzin, po czym jeszcze przepuszcza
chlorowodér w ciagu dalszych 10 godzin. Nastep-
nie mieszanine reakcyjna wylewa sie do goracej
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wody i pozostawia do krystalizacji. Po odsgczeniu
i przemyciu osadu krystalizuje sie chlorowodorek
p-hydroksy-w-butyloaminoacetofenonu z wody
otrzymujac 160 g chlorowodorku p-hydroksy-w-bu~-
tyloaminoacetofenonu. Przez zobojetnienie chlo-
rowodorku wodorotlenkiem sodu otrzymuje sie
136 g p-hydroksy-butyloaminoacetofenonu.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania p-hydroksy-o-butyloami-
noacetofenonu na drodze reakcji Friedla-Crafts’a
z fenolu i butyloaminoacetonitrylu otrzymywarego
z chlorowodorku butyloaminy, cyjanku potasu
i formaliny znamienny tym, ze reakcji Friedla-
-Crafts’a poddaje sie butyloaminoacetonitryl otrzy-
many przez dzialanie formaling na cyjanek potasu
w stosunku molowym 1:1 w $rodowisku wodnym,
wprowadzenie utworzonej cyjanohydryny aldehy-
du mréwkowego bezpoSrednio w reakcje z chlo-
rowodorkiem butyloaminy w stosunku molowym
1:1 i wyodrebnienie w znany sposdb.

PZG w Pab., zam. 1138-66, nakl. 310 egz.
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