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Sposéb wydzielania 5-chloro-2-nitroacetanilidu z mieszaniny izomerycznych chloronitroa-
cetanilidéow zawierajacych 5-chloro-2-nitroacetanilid i 3-chloro-4-nitroacetanilid otrzymywane;j
w wyniku nitrowania 3-chloroacetanilidu, znamienny tym, Ze surowa mieszaning poreakcyjng
izomerycznych chloronitroacetaniliddw rozpuszcza si¢ we wrzacym rozpuszczalniku, przy czym
jako rozpuszczalnik stosuje si¢ etanol zawierajacy do 10% wody, w ilosci co najmniej 2 czesci
objetosciowych rozpuszczalnika na 1 czg$¢ wagowa suchej mieszaniny izomerycznych chloroni-
troacetanilidéw, nastgpnie ochtadza si¢ jednorodna mieszaning do temperatury, korzystnie
nizszej od temperatury pokojowej i odsacza si¢ krystaliczny S-chloro-2-nitroacetanilid.
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Spos6b wydzielania 5-chloro-2-nitroacetanilidu
z mieszaniny izomerycznych chloronitroacetanilidéw
zawierajacych 5-chloro-2-nitroacetanilid i 3-chloro-4-nitroacetanilid

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wydzielania 5-chloro-2-nitroacetanilidu z mieszaniny izomerycznych chloronitroace-
tanilidow zawierajacych 5-chloro-2-nitroacetanilid i 3-chloro-4-nitroacetanilid otrzymywanej w
wyniku nitrowania 3-chloroacetanilidu, znamienny tym, ze surowa mieszaning poreakcyjng izome-
rycznych chloronitroacetanilidéw rozpuszcza si¢ we wrzacym rozpuszczalniku, przy czym jako
rozpuszczalnik stosuje si¢ etanol zawierajacy do 10% wody, w ilo$ci co najmniej 2 czgéci objetos-
ciowych rozpuszczalnika na 1 czg§¢ wagows suchej mieszaniny izomerycznych chloronitroacetani-
lidéw, nastepnie ochtadza si¢ jednorodng mieszaning do temperatury, korzystnie nizszej od tempe-
ratury pokojowej i odsacza si¢ krystaliczny 5-chloro-2-nitroacetanilid.
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wydzielania 5-chloro-2-nitroacetanilidu z mieszaniny
izomerycznych chloronitroacetanilidow, o stosunku wagowym bliskim jednosci, powstajacych w
wyniku nitrowania 3-chloroacetanilidu w réznych warunkach. Izomer ten jest jednym z zasadni-
czych potproduktéw w syntezie lekow przeciwrobaczycowych z grupy pochodnych benzimidazoli
lub fenyloguanidyn, stosowanych w leczeniu zwierzat jak i ludzi.

Znany sposob wydzielania 5-chloro-2-nitroacetanilidu z mieszaniny izomerycznych chloroni-
troacetanilidéw polega na ekstrakcji tego izomeru z suchej mieszaniny poreakcyjnej, benzenem, w
temperaturze pokojowej lub podwyzszonej, odsgczeniu drugiego izomeru i oddestylowaniu ben-
zenu. Znana jest rowniez ekstrakcja S-chloro-2-nitroacetanilidu wodno-alkoholowym roztworem
wodorotlenku potasu (12% wodorotlenku potasu, 12,5% etanolu, 75,5% wody), odsgczenie nie-
rozpuszczalnego drugieg izomeru i wytracenie S-chloro-2-nitroacetanilidu kwasem octowym.
Innym sposobem jest hydroliza mieszaniny izomerycznych acetanilidéw do odpowiednich amin i
oddestylowanie z para wodng 5-chloro-2-nitroaniliny, odsaczenie jej 1 ponowne zacylowanie.

Wadg znanych metod dziatania 5-chloro-2-nitroacetanilidu z mieszaniny izomerycznych chlo-
ronitroacetanilidéw jest znaczne zuzycie surowcéw bo od 11 do 20 dm® benzenu na 1 kg mieszaniny
w metodzie ekstrakcyjnej przy uzyciu benzenu, a do 30dm® roztworu na 1kg mieszaniny w
przypadku drugiej z opisanych metod ekstrakcyjnych. W przypadku trzeciej z opisanych metod
zuzywa si¢ na 1kg mieszaniny okoto 800 dm® wody zamienionej w par¢ wodna. Opisane metody
charakteryzujg si¢ takze duzym zuzyciem energii badz na regeneracj¢ rozpuszczalnikéw badz na
destylacje z parg wodna. Ponadto w metodach ekstrakcyjnych uzyksuje si¢ produkt o temperaturze
topnienia 110-114°C podczas gdy czysty 5-chloro-2-nitroacetanilidy jak podaja rézne zrédta topi
si¢ w temperaturze 117-118°C lub 118-119°C i w przypadku konieczno$ci zastosowania wydzielo-
nego w ten sposob izomeru do dalszych syntez wymagane jest jego dalsze oczyszczenie.

Sposéb wydzielania S5-chloro-2-nitroacetanilidu z mieszaniny izomerycznych chloronitroace-
tanilidow wedlug wynalazku polega na rozpuszczeniu surowej mieszaniny poreakcyjnej we wrzg-
cym rozpuszczalniku, przy czym jako rozpuszczalnik stosuje si¢ etanol zawierajacy do 10% wody,
w ilo$ci co najmniej 2 czgsci objgtosciowych rozpuszczalnika na 1 cze$¢ wagowa suchej mieszaniny
izomerycznych chloronitroacetanilidéw, ochtadzeniu jednorodnej mieszaniny do temperatury,
korzystnie nizszej od temperatury pokojowej i odsaczeniu krystalicznego 5-chloro-2-nitro-
acetanilidu.

W sposobie wedtug wynalazku wydziela si¢ wigkszo$¢ S-chloro-2-nitroacetanilidu (powyzej
93% co stanowi okoto 58% w stosunku do wyj$ciowej mieszaniny) o czystosci dochodzacej do 98%,
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co pozwala zastosowa¢ wydzielony izomer do wigkszos$ci syntez bez koniecznosci dalszego oczy-
szczania. Ponadto zuzycie rozpuszczalnika jest duzo nizsze i nie przekracza 5 dm® etanolu na 1 kg
suchej mieszaniny izomerycznych chloronitroacetanilidéw, a sam sposéb wydzielania jest znacznie
prostszy od dotad stosowanych.

Zastosowanie innych rozpuszczalnikéw lub etanolu zawierajacego wigkszg ilos¢ wody lub w
mniejszej ilosci prowadzi do otrzymania produktu z duzo mniejsza wydajnoscia i duzo bardziej
zanieczyszczonego.

Przyktad I. W kolbie zaopatrzonej w chlodnic¢ zwrotna umieszczono 35,7 g suchej miesza-
niny chloronitroacetanilidéw (temperatura topnienia 78-100°C), otrzymana w wyniku nitrowania
3-chloroacetanilidu, oraz 107 cm”™ 90% etanolu (3 czgéci objgtosciowe na 1 czg§é wagows) i
doprowadzono zawarto$é kolby do wrzenia. Nastgpnie klarowny roztwoér ozigbiono do 10°C i
odsaczono wytracone krysztaty. Otrzymano 26,2 g S-chloro-2-nitroacetanilidu (71,5% wydajnosci)
o czystosci 92% i temperaturze topnienia 111-113,5°C.

Przyktad II. Do rozdziatu uzyto 37,1 g suchej mieszaniny chloronitroacetanilidéw (tempe-
ratura topnienia 78-99°C) i 74 cm® 95% etanolu (2 czgéci objetosciowe na 1 czgé¢ wagowa). Dalej
postgpowano analogicznie jak w przyktadzie I, z tym ze, roztwér ochiodzono do temperatury
pokojowej. Otrzymano 23,6 g S-chloro-2-nitroacetanilidu (69,1% wydajnosci) o czysto$ci 93-94% i
temperaturze topnienia 112-116°C.

Przyktad III. Do rozdziatu uzyto 33,8 g suchej mieszaniny chloronitroacetanilidow (tempe-
ratura topnienia 79-100°C) i 101 cm® 95% etanolu (3 czgéci objgtosciowe na 1 czgsé wagowa). Dalej
postgpowano analogicznie jak w przyktadzie 1. Otrzymano 21,8 g 5-chloro-2-nitroacetanilidu
(64,6% wydajnosci) o czystosci 96-97% i temperaturze topnienia 116-117°C.

Przyktad IV. Dorozdziahi uzyto 37,1 g suchej mieszaniny chloronitroacetanilidéow (tempe-
ratura topnienia 86-111°C) i 167 cm® 95% etanolu (4,5 czeéci objetosciowe na 1 cze$¢ wagowa).
Dalej postepowano analogicznie jak w przykfadzie I. Otrzymano 21,4 g 5-chloro-2-nitroacetanilidu
(58,8% wydajnosci) o czystosci 97-98% i temperaturze topnienia 116,5-117,5°C.
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