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Синтезированны й  нами,  не описанный в л и те р а ту р е  а н т и п и р ш н  
ам и д  3,5-динитробензойной кислоты п о к а з а л  в ф а р м а к о л о ги ч е с к о м  
эксперименте  высокую противовоспалительную  и ж а р о п о н и ж а ю щ у ю  
активность  и низкую токсичность.  Н а л и ч и е  у этого соединения  таких  
качеств  д е л а е т  его перспективным д л я  применения  в будущем в м ед и ­
цинской практике.

Ц е л ь ю  н а с то ящ е й  раб оты  было отыскание  удобного  способа пол у ­
чения этого а н т и п и р и л а м и д а  и о т р а б о т к а  оп ти м а л ьн ы х  условий 
его синтеза.

Б ы л о  испробовано  д в а  метода  получения пре п а рат а :
1. А ц и л и ров а н и е  4 -ам иноантипирина  свободной 3,5-динитробен- 

зсйной кислотой в среде индиферентного  ра с тво р и т е ля  в присутствии 
х л о р а н ги д р и р у ю щ е го  агента.

2. А ц и л и ров а н и е  4 -ам оноацтипирина  хл о р а н ги д р и д о м  3,5-динитро-  
бензойной кислоты.

П е рв ы й  способ имеет то преимущество ,  что исклю чает  стадию по­
лучения  х л о р а н г и д р и д а  кислоты.  В качестве  среды в нашей  работе  мы 
пол ьзовал ись  бензолом  и м-ксилолом,  в качестве  конденсирующего  
агента  — треххл ористы м  фосфором.  А ц ил иров а ние  4 -ам иноантипирина  
х л о р а н ги д р и д о м  3,5-динитробензойной  кислоты проводили к а к  по м е ­
тоду,  описанному  Ф ранценом,  т а к  и в присутствии  акцепторов  х л о р и с ­
того вод ород а  — изб ы т ка  4 -ам иноантипирина  и поташа.

Экспериментальная часть

1. А ц и л и ров а н и е  4 -ам иноантипирина  3,5-динитробензойной 
кислотой.

0,05 г -моля  3 ,5 -динитробензойной кислоты суспендируют в 25 мл 
об езвож енного  бензола  (м -кс и л ола ) ,  п о м ещ а ю т  в круглодонную колбу,  
сн а б ж ен н у ю  м еш алкой ,  капельной  воронкой  и о б р а тн ы м  х о л о д и л ь н и ­
ком,  и н а г р е в а ю т  на  м асл яной  бане, с н абж енной  терм орегулятором ,  
до т е м п е р ат у р ы  50°. Б ы стро  пр и л и ва ю т  в реакционную колбу  горячий 
раствор  0,05 г -моля  4 -ам иноантипирина  в 25 мл того ж е  растворителя ,  
при этом н а б л ю д а е т с я  растворение  3,5 -динитробензойной кислоты,  
и р е а к ц и о н н а я  м асса  становится  гомогенной.  П р и  60— 70° из к а п е л ь ­
ной воронки по к а п л я м  за  20 минут п р и б а в л я ю т  2 мл треххлористого  
ф осф ора  и при п е р ем еш ивании  н а г р е в а ю т  в течение определенного  
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времени  при определенной температуре .  Н а б л ю д а е т с я  вы деление  х л о ­
ристого  вод ород а  и вы падение  п родукта  реакции.  Р а с т в о р и т е л ь  с л и в а ­
ют, тв ердую  реакционную  м ассу  с уш ат  от растворителя ,  о б р а б а т ы в а ю т  
10% ра с твором  к а р б о н а т а  натрия ,  фильтруют ,  п р о м ы ва ю т  водой,  су ­
ш а т  и опред ел яю т  вы ход  продукта .

Р е з у л ь т а т ы  опытов по аци л и рова н и ю  4-ам иноантипирина  3,5-динит- 
робензойной  кислотой приведены на  рис. 1 и 2.

И з  рис. 1 видно,  что более  высокие  вы ходы продукта  получаю тся  
в бурнокипящ их  р а с тв о р и т е л ях  — в бензоле  при 100°, в ксилоле  
при 140°. С ниж ен и е  те м п е р ат у р ы  бани вл и яе т  отрицательно  на выходы. 
И з  рис. 2 видно,  что временной  ф ак тор  не играет  существенной  роли
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Рис. 1. Зависимость выхода 
антипириламида 3,5-динитро- 
бензойной кислоты от времени 
реакции: I — в бензоле при
100° (баня); I I — в ксилоле 

при 140° (баня).
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Рис. 2. Зависимость выхода 
антипириламида 3,5-динитро- 
бензойной кислоты от темпера- 
руры: I — в бензоле за 3 часа, 
11 —- в ксилоле за 0,5 часа.

в этой реакции .  Н а и б о л е е  ра ц и он а ль н о  проводить реакцию  в бен­
золе  в течение  3 часов,  в ксилоле  в течение 0,5— 1 часа .  Б о л ее  д л и т е л ь ­
ное н а гр е ва н и е  реакционной  массы в бензоле  не д а е т  увеличения  в ы ­
ходов,  а в ксилоле  проводит к их с нижению  и ухудш ению  качества  
прод укта  за  счет частичного осмоления.

2. А ц ил иров а ние  4 -ам иноантипирина  х л ора н ги дри д ом  3,5-динитро-  
бензойной кислоты:

а) э к в и м о л е к у л я р н ы е  количества  (по 0,05 г-моля)  х л о р а н ги д р и д а
3,5-динитробензойной кислоты,  полученного в заим одействием  3,5-динит- 
робензойной кислоты с пятихлористы м  фосфором,  и 4 -ам иноантипирина  
в 50 мл б ензола  н а г р е в а ю т  на м асл яной  бане  в колбе,  снабж енной  о б ­
ра тн ы м  холодильником  и м еш алкой ,  при 100° в течение 2 часов. О б р а ­
ботку реакционной массы п роводят  аналогично  вы шеописанному.  Выход  
88— 90% .  Проведение  реакции  в соотношении 0,1 г-моля 4 -ам и н оа н ти ­
пирина  на  0,05 г -моля 3 ,5 -динитробензойной кислоты привело к в ы ­
ходу в 93 ,5%;

б) в раствор  0,05 г-моля 4 -ам иноантипирина  в 30 мл бензола  п р и л и ­
ва ю т  с н а ч а л а  11 мл 50% ра с т в о р а  поташа,  а з а те м  осторож но  при пе ­
р е м е ш ив ании  суспензию 0,05 г-моля 3 ,5 -динитробензоилхлорида  в 30 мл 
бензола .  Н а б л ю д а е т с я  выделение  угл екислого  г а за  и р а зогревание  р е а к ­
ционной массы.  Н а г р е в а ю т  смесь на водяной  бане  20— 30 минут. П р о ­
д укт  реакции  в виде  ж е л того  о с а д к а  сосредотачивается  в бензольном 
слое. В ы ход  95— 97%'.

Очистку  реакционного  продукта  проводили путем 3-кратной пере ­
к р и с т а л л и за ц и и  из 3— 4 частей м ет а нола  и 1 части л едяной  уксусной
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кислоты.  <Антипириламид 3,5-динитробензойной кислоты п ред ставл яет  
собой ж е л т о е  кристал л ическое  вещество горького вкуса  с тем пературой  
пл а вл е н и я  247— 248°, нерастворим ое  в воде,  эфире ,  ацетоне,  плохо р а с т ­
воримое  в бензоле,  ксилоле,  легко растворим ое  в ледяной уксусной 
кислоте,  хлороформ е ,  растворим ое  в горячем  м етаноле  и этаноле.  

Н а й д е н о  %: N 17,63, 17,58, C 18H i 5O 6N 5.
Вычислено % : N 17,63.

Выводы

1. Определены оптим альные  условия  аци л и рова н и я  4-аминоантипи-  
рина  3,5-динитробензойной кислотой в ароматических  растворителях  
в присутствии треххлористого  ф осф ора  ( зависимость  вы хода  от вр е м е ­
ни и т е м п е р ат у р ы ) .

2. И спроб ован  удобный,  не требую щ ий  длительного  на гр е ва н и я  
и д а ю щ и й  высокий выход продукта  способ а ц ил ирова ния  4-аминоанти-  
пирина  х л ора н ги дри д ом  3,5-динитробензойной кислоты в п ри ­
сутствии поташа.
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