
И З В Е С Т И Я
ТОМ СКОГО О РД Е Н А  О К Т Я Б Р Ь С К О Й  Р Е В О Л Ю Ц И И  И О Р Д Е Н А  ТРУ Д О В О ГО
К РА СН О ГО  ЗН А М ЕН И  П О Л И ТЕ Х Н И Ч Е С К О Г О  ИНСТИТУТА им. С. М. К И РО В А

Том 250 1975

И С С Л Е Д О В А Н И Е  Р Е А К Ц И И  А Ц И Л И Р О В А Н И Я  
М - М Е Т И Л - 4 - А М И Н О А Н Т И П И Р И Н А

Г. М. СТЕПНОВА, Г. А. ТЕРЕНТЬЕВА, Л. Н . ,ФИЛИППОВА

(Представлена научно-методическим семинаром химико-технологического факультета)

В продолжение работ по ацилированию гетероциклических аминов 
ряда пиразолона проведено исследование реакции бензолирования іѴ-ме- 
тил-4-аминоантипирина.

Целью настоящей работы является определение оптимальных ус­
ловий реакции, выяснение возможности каталитического действия осно-

Рис. 1. Зависимость выхода продукта реакции бен­
золирования М-метил-4-аминоантипирина и 4-ами- 
н о a ht ИіШір и н а от темлерату,ры реакции. Кривая 1 — 
аци л ир o b  а ние N -м ет и л -4 - ам ИН'О ант иллр ин а л -н итр о - 
бел з ои л хлорид о і м  . Кривая 2 — ациллрОівание N-ше- 
тил-4-аминоантилирина бензоилхлоридом. Кри­
вая 3 — ацилироваиие М-метил-4-аминоантипирина 
п-толуилхлоридом. Кривая 4 — ацилироваиие 

4-аминоантипирина бензоилхлоридом [5]

ваний на процесс ацилирования Л/-метил-4-аминоантипирина, а также 
хчыяснение влияния заместителей в параположении бензольного кольца 
на реакционную способность хлорангидридов в исследуемой реакции.
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Р езул ьтаты  опытов показали , что оптимальными условиями н е к а ­
талитического ацилирования /Ѵ-метил-4-аминоантипирина бензоилхло- 
ридом и его пара-производны ми являю тся: растворитель — п-ксилол, 
тем пература  138°С, врем я реакции 0,5 час (рис. 1). К а к  видно из рис. 1, 
при переходе от электронодонорного зам естителя  в м олекуле б ензоил-

Рис. 2. Зависимость выхода ацилпроизводного от 
количества едкого натра. Кривая 1 — ацилирова- 
ние М-метил-4-аминоантипирина п-нитробенз'оил- 
хлоридом. Кривая 2—ацилирование М-метил- 
4-аминоантипирина бензоилхлоридом. Кривая 3 — 

ацилирование Ѵ-метил-4-аминоантипирина п-то- 
луилхлоридом

хлорида к электроноакцепторном у имеет место возрастание  скорости 
реакции. И сходя из этого, можно предполож ить, что ацилирование ге ­
тероциклических аминов протекает через образование  промежуточного
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п-толуилхлорид 20 0 ,5 I : 1 0 ,0 8 -IO-1



продукта  присоединения амина и хл оракги д ри да  с последую щ им отщ еп­
лением м олекулы  хлористого водорода [ I ] .

К а к  и следовало  ож идать , введение в м олекулу ам ина  электроно- 
донориого зам естителя  приводит к увеличению  скорости реакции ац и ­
лирования  (сравнить кривую 2 и 4 на рис. 1).

В качестве основного к а та л и за то р а  реакции ацилирования  N -ме- 
тил-4-ам иноантипирина был использован едкий натр в виде 10%-ного 
водного раствора. Опыты показали , что едкий натр катал и зи р у ет  ис­
следуемую  реакцию  и позволяет при комнатной тем пературе  в водной 
среде в течение 0,5 ч аса  достигнуть высокого вы хода продукта  (рис. 2).

Н а  основании эксперим ентальны х данны х рассчитаны  константы 
скорости реакции. Знач ения  констант приведены в табл . 1.

Э ксперим ентальная  ч а с т ь

Исходные вещ ества: п-ксилол [2 ],  бензоилхлорид, п-нитробензоил- 
хлорид, п-толуилхлорид [3] очищ али по известным м етодикам . А-ме- 
тил-4-аминоантнпирин очищ али путем экстракции  хлороф орм ом  прим е­
сей из водного раствора  хл орги д рата  амина  [4 ].

А цилирование в водной среде и в среде органического растворите­
ля  проводили по описанной методике [5].

Количество непрореагировавш его  амина определяли  титрованием  
0,1 н. раствором  нитрита натрия.

К а ж д ы й  опыт повторяли не менее трех раз.

В ы в о д ы

И сследована  реакция  ацилирования А -м етил-4-аминоантипирина 
бензоилхлоридом, п -нитробензоилхлоридом, п -толуилхлоридом в кси­
лоле.

И зучено влияние электронодонорного  и электроноакцепторного  з а ­
местителей в пара-полож ении  молекулы  хл орангидрид а  и электронодо­
норного зам естителя  в молекуле амина на скорость реакции ацилиро­
вания.

П о к аза н о  влияние доб авок  едкого натра  на исследуемую  реакцию .
Н а й д е н о ,  что ед ки й  н ат р  я в л я е т с я  к а т а л и з а т о р о м  б е н з о и л и р о в а н и я  

іѴ -м ети л-4 -ам и ноантй п ири н а .
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