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1

Vynélez se tyk4 nového zplsobu piipravy 1,2-difeny1-3,5-dioxo-4-(3lchlorkroty1)py-
razolidinu, ktery je zékladnim meziproduktem pro pPfpravu zndmého protizén&tlivého 16%i-

va Ketofenylbutazonu tj. 1,2-difenyl=3,5=-dioxo-4-(3~oxobutyl)pyrazolidinu (&s. patent
85569) . '

1,2-difenyl=-3,5-dioxo=4~(3~chlorkrotyl) pyrazolidin se v technickém m&¥{tku s vyho-
dou piipravuje alkylaci sodné soli 1,2-difenyl-3,5-dioxopyrazolidinu 1,3-dichlorbuténem 2
ve vodném prost¥edi za ev. pridéni alkoholu./Ctvrtnik J. a spol., Geskoslov. farm. T
303(1958)/. '

Taktb ziskany surovy produkt je v3ak zna¥n& znedi¥t¥n vedlejsimi, siln& zbarvenymi
produkty reakce, které se p¥i tomto zplsobu p¥ipravy kvantitativn® neodstrani, protoZe
produkt se vydé&luje z reakénf smési v amorfni foimé, kterd mé velkou adsorp®ni schopnost.
Siln& zbarveny produkk izolovany z vody nebo ze sm&si vody a organickjch rozpoustddel Jje
moZno rafinovat krystalizac{ z organickych rozpousdt¥del pouze nedokonale a s velkymi ztré-

tami., N&které d ovodné balastni ldtky zplsobujf{ pak technologické potiZe v daldich stup=-

nich syntézy.
Nov& bylo zjist&no, Ze produkt o vysoké kvalit® lze ziskat primo v rémci vlastniho

vyrobniho procesu, kdy po alkylaci soli 1,2-difenyl~3,5-dioxopyrazolidinu 1,3-dich lor-

buténem 2 se ptidd k reakint sgspenzi‘pfed izolaci s vodou omezen® se misici rozpoustddlo

typu aromatickych uhlovodikl s 6 a% 8 atomy uhliku nebo alifatickych a aromatickych chlo-
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rovangch uhlovodfkd 8 1 aZ 6 atomy uhliku, 8 vyhodou toluen nebo trichlorethylen. Roz~

poust&dlo se pfidéd k suspenzi produktu ve vod& nebo ve sm&sném rozpoustédle vody s orga-
nickymi rozpoust&dly, pridem# je nutné, aby obsah organického rozpoustddla ve vod® byl |
v takovyeh mezich, aby priddanim s vodou se omezend misicich rozpoustédel vznikla dals{
féze.

Ddle bylo zjisténo, Ze je vyhodné pou%it pro tuto fézi $i&t&n{ vyd&leného produktu.

: vyééi'teploty, pFidem? dojde v podstat® k rekrystalizaci produktu ve f4zi 8 vodou se |

omezen® misictho rozpoustédla. Produkt se pak izoluje pb ochlazeni b&#nymi separa&nimi
metodami. 8istic{ proces je vdak moZno provést i bez zvydeni teploty, kdy balastni lét-
ky prejdou do vrstvy organického rozpoustédla a produkt pP*i separaci je lépe promyvatel-~
nye. _

Dald{ vyhodou postupu (uvedeného) v technickém mé&ritku je to, %ze se zamezi pie-
chodu polymerd variabilni konsistence do odpadnich vod, nebof tyto balasty Jjsou roz-
pust&ny v organické vrstvé, kterou lze po separaci snadno odd&lit a po regeneraci roz-

poustédla degtilaéni zbytky spélit.

Uvedené priklaedy ilustruji, aviek neomezuji predm&t vyndlezu.
P¥iklady provedeni A

P¥iklad 1
K vodnému roztoku hydroxidu sodného pripraveného z 1,7 & NaOH-(0,042 molu) a 30,0
ml vody se pridéd 10,1 g 1,2-difeny1-3,5-dioxopyrazolidinu (0,040 molu) a michéd se do ‘
rozpusté&ni., Pak se teplota reak&n{ emZsi upravi na 30 a% 32 % a b&hem 2 h se k inten~
zivn® se michajic{ sm¥si pfikape 6,1 g 1,3-dichlorbutenu 2 (0,049 molu). Poté se teplota:
za stdlého michéni udrZuje daldf 2 h na 30 az 32 °C 2 0,5 h na 50 %¢. Po uplynuti této
doby se b&hem 6 h suspenze vychladi na 20 %a, Pak se znovu vyhteje na 50 %C a vlije se
k ni 30,0 ml toluenu a reak¥ni suspenze se vyhteje na 0,25 h k varu, ochladi na O-°C,,
odsaje a promyje 50,0 ml methanolu: Po vysusien{ se ziskd 9,0 g 1, 2-difenyl-3,5-dioxo-
-4-(3~chlorkrotyl)pyrazolidinu, tj. 66,0 % th. Produkt je tém¥¥ bily, chromatograficky
jednotny, t. t. 165,0 az 167,0 °C.

P¥iklad 2

K vodnému roztoku hydroxidu sodného pripraveného z 1,7 g NaOH (0,042 molu) a 30,0
ml vody se pridéd 10,1 g 1, 2-difenyl-3,5~-dioxopyrazolidinu (0,400 molu) miché se do roz-
pusténi, Pak se teplota reakini sm&si upravi na 30 aZ 32 °C, pFileje se 10 ml metanolu
ak michajici se sm¥si se piikape 6,1 g 1,3-dichlorbutenu 2 (0,049 molu) b&hem 2 h.
Poté se stejné teplota udriuje daldi 4 h. Pak se reak&ni suspenze vyhteje na 80 a% 85 °C,
ptileje se k ni 30 ml chlorbenzenu, na této teplot® se udrZuje 0,5 h ochladi se na O °c,
odsaje a promyje 50 ml metanolu. Po vysuSeni se ziské 8,8 g 1,2-d1feny1-3,5—d10xo-4-
(3lch;orkroty1)pyrazolidinu tj. 64,6 %the Produkt je svitle bétovy, chromatograficky
jednotng, t. t. 164,5 a% 166,0 °C.

Priklad 3
K 29,8 ml 5,36 #ntho roztoku hydroxidu sodného se prid4d 10,1 g1, 2-difenyl-3, 5-
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~dioxopyrazolidinu (0,400 molu) a suepenie se miché do rozpusténi., Pak se teplota upra-

vi na 30 a% 32 °C a k reak&nt smési se za intenzivniho michdn{ p¥ikepe 6,1 g 1,3-dichor-"
butenu 2 (0,049 molu). Pak se teplota za stslého michéni udriuje 2 h na 30 a% 31 % o
0,5 h na 50 °c, Po pozvolnéﬁ vychlazeni na 20 a% 22 °C se k vzniklé suspenzi pfil%je

25 ml trichloretylenu, vychladf se za michéni b&hem.l h na 0 °C, pevné létka se odsa-

Jje a promyje 50 ml metanolu. Po vysuSeni se zisk4 9,25 g 1,2-difenyl-3,5-dioxo-4-(3>

~ch lorkrotyl)pyrazolidinu, tj. 67,9 % th. Produkt Je svétle béZovy, chromatograficky
jednotny, t. t. 163,5 a% 165,5 °C. ’

PREDMET VYNALEZU

Zplsob vyroby 1,2-difenyl-3,5-dioxo-4~(3-chlorkrotyl)pyrazolidinu reakef 1,3~
dichlorbutenu 2 se solf 1,2~difenyl-3,5-dioxopyrazolidinu ve vodném prostredf nebo
ve sm&1i organického rozpoustddla s vodou, vyznafujici se tim, %e reakdni suspenze
pFed separaci se opracuje p¥idavkem rozpoustédla omezen¥ mi{sitelného s vodou, které
vytvor{ v reakénim prostied{ dals{ fézi, prifem%¥ jako rozpoustddla se pouZije aroma-
tickych uhlovodikd 8 6 a3 8 atomy uhliku, s vyhodou toluenu, a/nebo alifatickych ne-
bo aromatickych chlorovangch uhlovodikl s 1 aZ 6 atomy uhlfku, s vyhodou trichlor-

etylenu, nadeZ se rafinovany produkt izoluje separaci.
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