ANESTEZYNA - WERSJA I

(4-aminobenzoesan etylu)

1. 4-METYLOACETANILID
(N-acylowanie)

H
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Odczynniki:
p-Toluidyna 10g
Lodowaty kwas octowy 40 ml

Etanol skazony:woda 1:1 do krystalizacji qg.s.

W kolbie okraggtodennej o pojemnosci 100 cm? umiesci¢ p-toluidyne i lodowaty kwas
octowy. Po dodaniu kamyczkéw wrzennych mieszanine ogrzewac przez 2h we wrzeniu pod
chtodnicg zwrotng zaopatrzong w rurke z chlorkiem wapnia (pod wyciggiem). Mieszanine
reakcyjng oziebic i stopniowo wylewac roztwér do zlewki z wodg (200ml) z dodatkiem 12 ml
stezonego HCl, caty czas mieszajgc. Ochtodzi¢ roztwér w fazni woda-1éd i odsgczyé otrzymany
osad, przemywajgc matg iloscig zimnej wody. W razie potrzeby produkt mozna
przekrystalizowaé z mieszaniny etanol:woda 1:1.

Whtasciwosci: t. t. 145-148°C

2. KWAS 4-ACETAMIDOBENZOESOWY

(utlenianie)
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Odczynniki:
4-Metyloacetanilid 76¢g
Nadmanganian potasu 20g
Siarczan magnezu x 7 H;0 204 ¢g

Kwas siarkowy 20% qg.s.



W trdjszyjnej kolbie okragtodennej o pojemnosci 1000 cm?® zaopatrzonej w chtodnice,
mieszadio i termometr zawiesi¢ 4-metyloacetanilid w 500 cm?® wody oraz doda¢ MgSOix7H,0.
Zawartos$¢ kolby ogrza¢ w fazni wodnej do 85°C. Nastepnie w ciggu 30 minut dodawac podzielony na
3 porcje KMnO,. Ogrzewac przez kolejne 30 minut. Nastepnie osad braunsztynu odsgczy¢ na gorgco
na lejku sitowym, pod zmniejszonym cisnieniem, uzywajgc ziemi okrzemkowej jako pomocy
filtracyjnej. Osad tlenku manganu przemy¢ gorgcg woda. Przesgcz, w razie potrzeby, odbarwic
dodajgc matg ilo$¢ etanolu i po podgrzaniu ponownie przesgczy¢. Roztwdr ochtodzié i zakwasicé
20% roztworem kwasu siarkowego (VI) do pH=3-4 wedtug papierka uniwersalnego. Wytracony osad
odsaczy¢, przemyc¢ zimng wodg i wysuszy¢ na powietrzu.

Temp. topnienia: = 255°C

3. KWAS 4-AMINOBENZOESOWY
(hydroliza kwasowa amidu)
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Odczynniki:
Kwas 4-acetamidobenzoesowy 3g
Kwas solny 18% 20cm?
Amoniak 15% qg.s.

Kwas 4-acetamidobenzoesowy umiesci¢ w tréjszyjnej kolbie okrggtodennej o pojemnosci
250 cm? zaopatrzonej w mieszadto mechaniczne i chtodnice zwrotng, doda¢ 20 cm?® 18% kwasu
solnego i ogrzewacé we wrzeniu przez 30 minut. Mieszanine reakcyjng ochtodzi¢ i przela¢ do zlewki z
10 cm?® wody. Nastepnie zimny roztwor alkalizowaé, dodajgc stopniowo 15% roztwdr amoniaku przy
jednoczesnym mieszaniu. Po wytrgceniu sie osadu zbada¢ pH roztworu za pomoca papierka
uniwersalnego. pH nie powinno przekroczy¢ 7. Mieszanine umiesci¢ w lodéwce. Ochtodzong
zawiesine produktu odsaczy¢ na lejku Shotta i wysuszyé na powietrzu. Przesgcz sprawdzi¢ na
obecnos$¢ produktu dodajac kilka kropli 15% roztworu amoniaku. Przy braku powstajgcego osadu
ponowi¢ prébe z uzyciem kilku kropli 18% roztworu HCI.

Temp. topnienia: 187-189°C



4. ESTER ETYLOWY KWASU 4-AMINOBENZOESOWEGO

(estryfikacja)
NH, NH,
CH4;CH,OH
HO = = H,C.__O
H,SO, 3N
O o)
Odczynniki:
Kwas 4-aminobenzoesowy 4g
Etanol bezwodny 30cm?
Kwas siarkowy (stezony) 3cm?
NaHCO; nasycony q.S.
Dichlorometan 60 cm3
Metanol do krystalizacji g.s.

W kolbie okragtodennej o pojemnosci 100 cm® umiesci¢ kwas 4-aminobenzoesowy oraz bezwodny
etanol i kwas siarkowy. Mieszanine ogrzewaé¢ we wrzeniu pod chtodnicg zwrotng zaopatrzong w
rurke z chlorkiem wapnia przez 1 h. Nastepnie mieszanine ochfodzi¢ i zneutralizowaé nasyconym
roztworem wodoroweglanu sodu. Ekstrahowaé 2-krotnie dichlorometanem (2 x30 cm?3). Potaczone
warstwy organiczne przemyé¢ 50 cm?® wody, a nastepnie wysuszy¢ za pomocg bezwodnego siarczanu
sodu lub magnezu. Odsaczy¢ $rodek suszacy i odparowac na wyparce rozpuszczalnik organiczny.
Przeprowadzi¢ krystalizacje produktu z mieszaniny metanol: woda - 1:1.

Temp. topnienia: 87-88°C



