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(54) Spésob pripravy difenylesterov kyseliny o-ftdlovej

Vyndlez rieSi spdsob pripravy difenylesterov
kyseliny oftdlovej z anhydridu kyseliny ftalovej
a difenylesterov alebo di-o-tolylesteru kyseliny
siri¢itej a to vich moldrnom pomere 1 : 1,0 az 1,1.
Reakcia prebieha v prostredi inertného rozpustad-
la, za pritomnosti 0,0025 az 0,1 mélu organickej
dusikatej bazy pri teplote 100 az 120 °C pocas 6 aZ
12 h@dm

Dxfgnylestery kyseliny ftaloveJ je moZné pouzit
ako ' pomocné prostriedky, predovietkym ako
zmék¢ovadla do plastickych latok.

;
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g Vyndlez sa tyka spOsobu pripravy dlfenylesterov !

'’kyseliny o-ftilove;j.

Diarylestery kyseliny o-ftilovej sa nedari pripra- -
 vit beZznym spdsobom z anhydridu kyseliny ftdlovej :
- afenolu v pritomnosti & uz bazickych alebo kyslych |

katalyzatorov. Touto cestou sa dajii pripravit len
monoarylestery kyseliny ftilovej a fenolu za rela-
tivne nizkej teploty. Pri pokusoch pripravit z mo-
noarylesteru kyseliny ftilovej a dalSej molekuly

ftalovej. Z tychto dévodov sa diarylestery aZ
doteraz spolahlivo pripravovali reakciou dichlori-

fenolu diarylester kyseliny ftalovej pri vysSej teplo-
te bol zpit izolovany fenol a anhydrid kysliny

. du kyseliny ftdlovej a dvoch molekiil prislusného .
fenolu alebo jej alkalickej soli (Schrader, Ber."

j 7,705; Pawlewski, Ber. 28, 108; Mayer, Ber.
1'26,209; Blicke, Weinkavf, J. Am. Chem. Soc., 54,
. 330 (1932). Dalej bola venovan4 pozornost reakcii
E monoarylesteru kyseliny ftalovej a fenolu v pri-
\ tomnosti chloraéného &inidla ako je fosforpenta-
‘ chlorid a to ako v pritomnosti rozpistadla, tak i bez

3

| rozpistadla (Bischoff, Hedenstrom, Ber. 35,4092;
 USA patent &. 3 076 837) ako aj sposobu pripravy .

diarylesterov karboxylovych kyselin z prislu$ne;j
kyseliny a z diarylkarbondtov v pritomnosti kysli¢-
nikov kovov alkalickych zemin alebo v pritomnosti
~hydroxidov, alkoholdtov alebo terciarnych orga-
nickych aminov, pri¢om této reakcia sauskuto¢iiu-

" je za zniZeného tlaku a v rozmedzi teplot 80 aZ .

- 30°C (DAS &.1 115 252).
Nedostatky uvedenych sposobov sd v podstatne ]
miere odstranené u spdsobu pripravy difenyleste-

rov kyseliny o-ftilovej podla vyndlezu, ktorého

. podstatou je, Ze anhydrid kyseliny ftilovej reaguje
s difenylesterom alebo di-o-tolylesterom kyseliny
siriCitej v moldrnom pomere 1: 1,0 aZ 1,1 v pro-
stredi inertného rozpastadla a za pritomnosti
0,0025 az 0,1 moélu organickej dusikatej bazy pri

: teplote 100 aZ 120 °C po dobu 6 aZ 12 hodin.
Postupovat sa méZe takym spdsobom, Ze namiesto
inertného rozpistadla sa pouZije organicka dusika-
ta baza ako rozpuastadlo, v ktorom sa uskutociuje
popisana reakcia za takych istych podmienok, ako
bolo uvedené.

Spbsobom podrla vynalezu sa pripravia diaryles-
tery kyseliny ftalovej, ktoré je moZné pouZit ako

. pomocné prostriedky, predovietkym ako zmék&o-
: vadl4 do plastickych latok.

Vyhodou spdsobu podla vyndlezu je, Ze pri

" priprave vznikd poZadovany difenylester, resp.
substituovany difenylester kyseliny ftilovej vo

; vysokom vyfaZku a pomerne vysokej Cistoty. Re-
akciu je mozZné uskuto¢nit v beZznom zariadeni a pri
relativne nizkej teplote. Po ukonceni reakcie sa
rozpustadlo oddestiluje a takto ziskany surovy dia-
rylester kyseliny ftalovej je moZné pouzit pre tech-
nicki prax alebo je moZné produkt predistit, naj-
lepsie prekrystalizovanim z n-heptanu a ziskat tak
produkt vyraznej distoty vo vysokom vytazku.

Predmet vyndlezu je popisany v prikladoch
rieSenia bez toho, aby sa iba na tieto obme-
dzoval. .

k'Pr'i.klac'lr 1

t
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Do Erlenmayerovej banky obsahu 1000 ml sa

' navazilo 2,96 g (0,02 mélu) anhydridu kyseliny
: ftalovej a 5,15 g (0,022 molu) difenylesteru kyseli-
ny siri€itej a pridalo sa 10 ml pyridinu. Reaké¢nd

zmes sa miesala a zohrievala pod spitnym chladi-
Som, a to pri teplote 115 °C po dobu 10 hodin. Po

 ukonceni reakcie sa za znizeného tlaku oddestilo-

. val pyridin. Zbytok je krystalicky produkt -

tech-'
nicky difenylester kyseliny ftdlovej, ziskany prak- *
ticky v kvantitativnom vytazku. Krystaliziciow

. z n-hepténu sa ziskalo 5,8 g (91,2 %-ny vytaZok)

a po zpracovani mateéneho lihu sa ziskalo eSte -
0,4 g (6,3 %-ny vyta¥ok) bezfarebného krystahc— '
kého produktu s teplotou topenia 71 °C. Spolu je
to 97,48 %-ny vytaZzok.

' Priklad 2

Postupovalo sa ako v priklade 1 s tym rozdielom,
Ze pomer reagujicich komponentov bol zmeneny
a to na 2,96 g (0,02 molu) anhydridu kyseliny
ftalovej sa pouZije 4,68 g (0,02 molu) difenylesteru

- kyseliny siriditej a doba reakcie sa prediZila na 12

hodin. Po krystalizicii z n-heptanu sa ziskalo 5,0 g

- (78,6 %) difenylesteru kyseliny ftdlovej a po spra-
- covani matetného lihu sa ziskalo eite 0,6 g
" (9,43 %), €o spolu predstavuje 5,6 g t. j.

88,05%-ny vyfazok

Priklad3 - L
Postupovalo sa ako v priklade 2, ale doba reakcie
bola skritend na 6 hodin. Spolu sa ziskalo 4,8 g

(75,4 %-ny vytaZok) difenylesteru kyseliny fta-

lovej.

Priklad 4
Postupovalo sa ako v priklade 1s tym rozdielom,

Ze po ukonéeni reakcie bol za zniZeného tlaku

oddestilovany pyridin. Ziskalo sa 6,31g

(99,2 %-ny vytaZzok) difenylesteru kyseliny ftilo-

vej. Takto ziskany produkt je moZné pouZit pria-
mo, ako technicky produkt, bez predchadzajiceho
Cistenia.

. Priklad 5

Postupovalo sa ako v priklade 1 s tym rozdielom,
Ze ako rozpustadlo sa pouZzil toluén a to vmnoZstve
10 ml (8,7 g) a ako katalyzitor bolo pouZitého
0,2 g (0,0025 molu) pyridinu. Teplota reakcie bola
111 °C a doba trvania reakcie bola predizend na 13
hodin. VytaZok difenylesteru kyseliny ftdlovej je
4,2 g (66,4 %-ny vytaZok).

Priklad 6 .

Postupovalo sa ako v priklade 5 s tym rozdielom,
Ze bolo ako katalyzatoru pouZitého 7,9 g (0,1
molu) pyridinu. Vytazok difenylesteru kyseliny
ftalovej bol 5,4 g (84,9 % -ny vytaZok).

: Priklad 7

Postupovalo sa ako v priklade 5 s tym rozdielom,
Ze namiesto pyridinu bol ako katalyzator pouZity



3-metylpyridin. Z pokusu sa obvyklym spdsobom
ziskalo 5,8 g (91,2 %-ny vytaZok) difenylesteru
kyseliny ftilovej. '

Priklad 8
Do Erlenmayerovej banky obsahu 100 ml sa
odvazilo 2,96 g anhydridu kyseliny ftaloveja 5,8 g
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(0,022 molu) o-tolylesteru kyseliny siricitej a pri- |
. dalo sa 10 ml pyridinu. Spdsob pripravy bolrovna- |

ky ako v priklade 1, doba reakcie bola 10 hodin. Po
krystalizécii z n-heptdnu a po spracovani mateiné-

' ho lihu sa ziskalo 6,81 g (98,2 %-ny vytaZok)

produktu.

PREDMET VYNALEZU

Sposob pripravy difenylcsterov kyseliny o-ftélo-
vej, vyznadeny tym, Ze anhydrid kyseliny ftdlovej
reaguje s difenylesterom alebo di-o-tolylesterom
kyseliny siriitej v moldrnom pomere 1 : 1,0 a2 1,1

Vytiskly Moravské tiskaiské zévnﬂy.
provoz 12, Leninova 21, Olomouc

v prostredi inertného rozpiiitadla a za pritomnosti
0,0025 a2 0,1 mé6lu organickej dusikatej bazy pri
teplote 100 aZ 120 °C po dobu 6 aZ 12 hodin.

Cena: 240 K¢s
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