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ZpGsob vyroby kyseliny 2-/4-hydroxybenzoyl/benzoové

(57) Redeni se tykd zpisobu vyroby

kyseliny 2=/4-hydroxybenzoyl/benzoovs,
kterd je meziproduktem syntézy znimé-
ho spasmolytika pitofenonhydrochlori-
du. Kyselina se dosud piipravovala tak,
Ze se produkt mezistadia syntézy, oxim
fenolfteleinu, z reakdni smési izolo-
val a v daldim stupni se provddél jeho
rozklad na kyseliny. PPi pouZiti zpuso-
bu podle vyndlezu .se p¥iprava oximu
fenolftaleinu i jeho rozklad na kyseli-
nu providdi v jednom stupni s vznikl4
kyselina se bez 8ist&ni pouZije do dal~-
$1ho stupné.
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Vyndlez se tykd zplsobu vyroby kyseliny 2-/4-hydroxyben-
zoyl/benzoové vzorce I

o (eo—) ,

COOH

kterd je meziproduktem syntézy zndmého spasmolytika pitofenone
hydrochloridu.

Podle dostupné literatury /M.H.Hubacher, J:Amer,.Chem.Soc.
68,718,1946/ se léatka vzorce I prfipravuje tak, Ze se z fenol-
ftaleinu a hydroxylaminu pripravi oxim, ktery se izoluje a v dal=-
$im stupni se rozkléddd na Zédanou kyselinu, Pri tomto zpisobu
provedeni, zejména pokud by se vyuZival v provoznim m&rfitku, by
velmi jemna krystalickd struktura oximu fenolftaleinu predsta-
vovala pri jeho izolaci filtraci zavaZnou prekaZku,

Uvedenou nevyhodu se podarilo odstranit vypracovénim zplso-
bu vyroby kyseliny 2-/4-hydroxybenzoyl/benzoové vzorce I, pii-
pravované dosud reakci fenolftaleinp s hydroxylaminem ve vodné
alkalickém prostredi za vzniku oximu, ktery se v prostPedi 2%
kyseliny sirové vyloudi v krystalické form&, izoluje a v daldim
stupni rozkldda 21% kyselinou sirovou pri teploté& 90 aZ 100 OC,
podle vyndlezu, JjehoZ podstatou je pfiprava oximu fenolftaleinu
i jeho rozklad na kyselinu vzorce I v jednom reakénim stupni pri-
davkem 20 aZ 30% kyseliny sirové v hmotnostnim pom&ru 6 aZ 6,5
na vychozi fenolftalein p¥i teploté 80 aZ 100 °c po dobu minim. 1 h.

Pri provedeni zplsobu podle vyndlezu se ufeln& postupuje tak,
Ze se k oximu fenolftaleinu, pPfipravenému z fenolftaleinu a hydro=-
xylaminhydrochloridu v prostfedi vodného hydroxidu sodného p#i
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teplotd 60 a% 80 °C, pfidd pfi 80 a¥ 85 °C zPedénd kyselina si-
rovéd /asi 24%/ a pfi teploté 95 a% 100 °C probshne rozklad oximu
na kyselinu. Po ochlazeni reakéni smési se vyloudeny krystalicky
produkt odsaje, promyje vodou a po vysuSeni se v tomto stavu po-
uZije do daldfho stupné. Kyselina vzorce I se ziskd vejytézku
87 a% 94 % teorie a vykazuje obsah 99 aZ 100 %.

' Ve srovnéni s dosavadnim postupem pPipravy kyseliny vzorce I
Je zplsob podle vyndlezu jednodu33i a s ohledem na vyuZiti v pro-
voznim meéritku technologicky schidné&jsi, protoZe se podarilo od-
stranit obtiZnou a zdlouhavou filtraci oximu fenolftaleinu, kte-
ra predstavovala kriticky stupen celé syntézy kyseliny vzorce I,

BliZ81 podrobnosti zplsobu podle vyndlezu vyplyvaji z nasle-.
dujifciho pFrikladu provedeni, ktery tento zplsob pouze ilustruje,
ale nijak neomezuje.

K roztoku 576 g hydroxidu sodného v 5760 ml vody se pirida
1148,5 g fenolftaleinu, smés se zahlreje na 65 °C, pfi této te-
ploté se udriuje 1,5 h a pridéd se roztok 273,4 g hydroxylamin-
hydrochloridu v 1080 ml vody. Teplota samovoln& vystoupi z pi-
vodnich 65 °C na 77 aZ 79 °C a v tomto rozmezi se udrzuje 30 min.
K reakéni smé&si se potom pridd b&hem 5 aZ 10 min zPedénd kyseli-
na sirovéd /948 ml konec. kyseliny a 5400 ml vody/, sm&s se vyhre-
je asi bdhem 15 min na 97 a% 98 °C a na této teploté se udriuje
dals8i 1 h. Rezultuje Ciry nebo slab& zakaleny roztok, z néhoZ
se zatind uZ b&hem zmin&ného intervalu 1 h vylufovat kyselina
v krystalické formé&. Krystalizace se ukondi ochlazenim sm&si
na 15 a%Z 20 °c. Reakdni produkt se odsaje a promyje vodou do ne-
utrdlni reakce., Ziskd se 820 g, t.j. 94 % teorie,kyseliny 2-/4-
~hydroxybenzoyl/benzoové ve formé Sedozelené zbarvenych krystald.
Takto pPfipravend kyselina vykazuje obsah 99 aZ 100 % a pouZije se
bez &isténi do dalSiho stupné, '
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Zptsob vyroby kyseliny 2-/4-hydroxybenzoyl/benzoové vzorce I
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reakci fenolftaleinu s hydroxyiaminem ve vodné alkalickém
prostfedf za vzniku oximu, ktery se v prostfedi 2% kyseliny
sirové vyloudi v krystalické form&, izoluje a v daldim stupni
rozklddd 21% kyselinou sirovou pPi teplot& 90 aZ 100 OC, vyzna-
Cujici se tim, Ze se priprava oximu fenolftaleinu i Jjeho roz-
klad na kyselinu vzorce I provadi v jednom reak&nim stupni pii-
davkem 20 aZ 30% kyseliny sirové v hmotnostnim pom&ru 6 aZ 6,5
na vjchozi fenolftalein p¥i teploté 80 az 100 °c po dobu minie
m&lné 1 h,

Vytiskly Moravské tiskatfské zdvody,
‘sttedisko 100, Studentskd tf.5, OLOMOUC Cena: 2,40 Kés
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