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Sposéb wytwarzania estréow kwaséw aminobenzoesowych

Patent trwa od dnia 20 marca 1961 r.

Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania
estrbw kwas6w aminobenzoesowych przez re-
dukcje estrow kwasOw nitrobenzoesowych.
Estry kwaséw aminobenzoesowych stanowig
miedzy innymi pélprodukty do syntezy farma-
ceutycznych $§rodkéw znieczulajgcych o dziala-
niu miejscowym,

Przy wytwarzaniu estré6w kwas6w aminoben-
zoesowych znanymi sposobami przez redukcje
estrow kwas6w nitrobenzoesowych stosuje sie
jako. érodki redukujgce opilki zeliwne w roz-
tworze kwasu np. kwasu octowego lub tez wo-
dér pod cisnieniem w obecno$ci katalizatoréw,
np. dwutlenku platyny. Sposoby te wykazuja

*) Wlasciciel patentu o$wiadczyl, Ze wspSHwér-

cami wynalazku sq mgr inz. Bogdan Morawski i dr
inz. Bozema Chechelska.

:

jednak pewne niedogodno$ci, a mianowicie
w przypadku redukcji wodorem wymagana jest
skomplikowana i kosztowna aparatura, za$§ re-
dukcja przeprowadzana za pomocg opilek zelaz-
nych w roztworze kwasu octowego nie zapew-
nia wysokiej wydajno$ci gotowego produktu, to
jest ponad 90°%. teoretycznej.

Znane jest rowniez stosowanie zelaza i chlor-
ku amonowego do redukcji nitrozwigzkéw oraz
nitrofenolu i eteré6w, przy czym stosuje sie
0,1 do 0,2 mola elektrolitu na 1 mol zwigzku
nitrowego. W literaturze brak jest wzmianki,
aby metode te mozna bylo stosowaé do reduk-
cji estré6w kwas6w nitrobenzoesowych.

Przeprowadzone préby wykazaly, ze stoso-
wanie opilek zeliwnych i chlorku amonowego
do redukcji estrow kwaséw nitrobenzoesowych,



z zachowaniem warunkéw podanych dla ni-
trozwiazkéw oraz nitrofenolu i ich aeteréw, nie
daje pozadanych efektéow, gdyz wydajnosé jest
.bardzo niska rzedu okolo 30°/o -teoretycznej.

Stwierdzono jednakze, ze mozna wytwarzaé.

estry kwas6w eminobenzoesowych z wydajno-
§cig okolo 92%0 teoretycznej, jezeli redukcje
estrow kwas6éw nitrobenzoesowych prowadzi
sie w obecnoéSci opitek zeliwnych w roztworze
wodnym chlorku amonowego jako elektrolitu,
stosujgc na 1 mol estru kwasu nitrobenzoeso-
wego 0,6 do 3 moli chlorku amonowego, naj-
korzystniej 1,5 mola.

Wedlug wynalazku proces redukcji prowadzi
sie w roztworze wodnym chlorku amonowego
o stezeniu 2—10 n, najkorzystniej 5-normal-
nym w temperaturze 70—80° C, najkorzystniej
74—76° C w ciggu 6—10 godzin, stosujac na
1 mol estru kwasu nitrobenzoesowego 0,6—3
moli chlorku amonowego. Produkt reakcji wy-
odrebnia sie przez ekstrakcje benzenem z mie-
szaniny reakcyjnej zobojetnionej uprzednio we-
glanem sodowym (pH=T7). Po odpedzeniu ben-
zenu, ktéry zawraca sie ponownie do procesu,
otrzymuje sie estry kwasow aminolienzoesowych
z wydajno$cig okolo 92%o teoretycznej i czy-
stosci umozliwiajgcej stosowanie ich do dal-
szych procesé6w bez dodatkowego oczyszczania.

Spos6b wedlug wynalazku obja$nia nizej po-
dany przyklad wytwarzania estrow kwaséw
aminobenzoesowych, przy czym podane w nim
cze§ci oznaczajg czeSci wagowe,

Przyklad. Do 65 czeSci opitek 2'e1iwnych,A

odttuszczonych i oczyszczonych z rdzy, dodaje
sie 100 czesci wody i 27 czeSci chlorku amo-
nowego, a nastepnie ogrzewa do temperatury
40—60° C. Do mieszaniny dodaje sie porcjami
65 cze$ci estru etylowego kwasu p-nitroben-
zoesowego. W czasie dodawania estru nastepuje

samorzutne ogrzewanie sie mieszaniny, koniecz-
ne jest wiec chlodzenie w celu utrzymania
temperatury mieszaniny reakcyjnej okolo T0°C.
Po dodaniu calej ilo$ci estru mieszanine ogrze-
wa sie w temperaturze 75° C w ciggu 8 godzin.
Nastepnie mieszanine chtodzi sie¢ i dodaje por-
cjami techniczny weglan sodowy do uzyskania
w roztworze pH="7. Produkt reakcji ekstrahuje
sie trzykrotnie benzenem. Polgczone ekstrakty
benzenowe odbarwia sie weglem aktywnym.
Z zageszczonego i oziebionego ekstraktu ben-
zenowego wykrystalizowuje ester etylowy kwa-
su p-aminobenzoesowego, ktéry sgczy sie lub
odwirowuje i przemywa malg iloScia wody.
Otrzymuje sie 50,6 czeSci estru etylowego kwa-
su p-aminobenzoesowego, o temperaturze top-
nienia 88—91° C, co odpowiada 92% wydaj-
nosci teoretycznej.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania estré6w kwas6w amino-
benzoesowych przez redukcje estrow kwasow
nitrobenzoesowych przy uzyciu opitek zeliw-
nych, znamienny tym, ze redukcje prowadzi
sie w roztworze chlorku amonowego jako elek-
trolitu, stosujgc 0,6—3 moli, najkorzystniej 1—5
mola na 1 mol estru kwasu nitrobenzoesowego,
w temperaturze 70—80°C, najkorzystniej 74—75°
C w ciggu 6—10 godzin, po czym mieszanine
reakcyjng zobojetnia sie do pH=7 i ekstrahuje
benzenem, po odpedzeniu ktérego uzyskuje sie
gotowy produkt.
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