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Sposéb wytwarzania estru etylowego kwasu izonikotynowego
Udzielono patentu z mocg od dnia 5 lipca 1952 r,

Ester etylowy kwasu izonikotynowego otrzy-
muje sie jak wiadomo przez ogrzewanie kwasu
jzonikotynowego i alkoholu etylowego w obec-
nos$ci gazowego chlorowodoru lub stezonego kwa-
su siarkowego, przy czym najlepsze wydajnosci
estru osiggngt! W. Rubcow (Zurn. Obszcz. Chim.
13, 593 (1939). Przez krétkotrwale ogrzewanie
(10 minut) tych skladnikéw wydajno$é estru do-
chodzi do 75 %.

W dotychczas znanych sposobach wytwarzania
estru etylowego kwasu izonikotynowego wydzie-
lanie produkiéw reakcj jak i odzyskiwanie nie
przereafowanego kwasu izonikotynowego bylo
rzeczg zlozong, wymagajgca kilkakrotnej eks-
trakcji i destylacji oraz zuzycia do§é znacznych
iloéci eteru. Mieszanine reakcyjng po krétko-
trwalym ogrzewaniu wylewano Go wody i otrzy-

. *) Wlasciciel patentu o§wiadczyl, ze wymalaz-
cami sg Zbigniew Biernacki, Mieczystawa Miodu-
szewska, Barbara Serafinowa, Jerzy Urbanski
i Tadeusz Urbanski w ‘Warszawie.

mane estry oraz nie przereagowany kwas izoni-
kotynowy ekstrahowano z roztworu eterem.
Pozostalosé otrzymang w celu oddzielenia kwasu
ekstrahowano roztworem sody i otrzymany wy-
ciag po zakwaszeniu ekstrahowano eterem.

Obecnie stwierdzono, ze wydzielenie estru
etylowego i nieprzereagowanego kwasu izomiko--
tynowego moéna przeprowadzié za pomocy
jednego zabiegu, jezeli po krétkotrwatym ogrze-
waniu skladnikéw reakcji mieszanine reakeyjng
zobojetnia si¢ amoniakiem do wartoéci Py odpo-
wiadajacej mniej wigcej punktowi izoelektrycz-
nemu kwasu izonikotynowego i wytracony, mie
przereagowany kwas izonikotynowy odsgcza sie,
po czym przesacz alkalizuje do Py powyzej 17,0,
wskutek czego ester etylowy kwasu dzonikoty-
nowego wydziela si¢ w postaci warstwy oleistej,
ktérg mozna latwo oddzielié. Dzieki temu nie
tylko osigga si¢ wydajnoéé wynoszgcg 88—90 %
wydajnoéci teoretycznej, lecz znacznie upraszcza
sposéb wytwarzania estru etylowego kwasu
1zomkotyn0wego



- Przyklad. Mieszanine 300 g kwasu izoni-
kotynowego, 600 g bezwodnego alkoholu etylo-
wego i 450 g stezonego kwasu siarkowego ogrze-
wa sie szybko do wrzenia w lazni wodnej i go-
tuje w ciggu 15 minut. Nastepnie nadmiar al-
koholu (400 — 500 ml) oddestylowuje sie¢ pod
zmniejszonym cisnieniem. Pozostalo§¢ wylewa
sie¢ na 500 g lodu i chlodzgc z zewngtrz lodem
zobojetnia sie stezonym amoniakiem do wasto-
sci Py okolo 3. Z roztworu wydziela sig nie prze-
reagowany kwas izonikotynowy w iloSci 40—50 g,
ktéry odsacza sie. Przesacz alkalizuje sie stezo-
nym amoniakiem do wartoéci Py = 17,5. Wydzie-
long, oleistg warstwe estru oddziela sie od war-
stwy wodnej. Warstwe wodng ekstrahuje sie
dwukrotnie po 200 ml eteru, wyciagi etercwe 13-
czy z estrem i calo$¢ suszy nad bezwodnym siar-
czanem sodu. Po oddestylowaniu eteru ester
destyluje si¢ pod zmniejszonym ci$nieniem i zbie-
ra frakcje wrzgca w temperaturze 110°C pod
ci$nieniem 15 mm slupa rteci. Wydajnosé estru
wynosi 270—285 g (88—90 % teorii).

,HPrasa

Zastrzezenia paentowe

1. Spos6b wytwarzania estru etylowego kwasu
izonikotynowego z kwasu izonikotynowego
i bezwodnego alkoholu w obecnos$ci stezonego
kwasu siarkowego przez krotkotrwale ogrze-
wanie skladnikéw reakcji, znamienny tym, ze
mieszaning po reakcji zobojetnia sie¢ amonia-
kiem do wartosci odpowiadajgcej w przybli-
zeniu punktowi izoelekirycznemu kwasu izo-
nikotynowego i po odsgczeniu wydzielonezo
nieprzereagowanego kwasu izonikotynowego
przesgcz alkalizuje sie amoniakiem do war-
tossi pH powyzej 7,0, po czym ester etylowy
kwasu izonikotynowego, wydzielony w po-
staci oleistej warstwy, oddziela sie.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
nadmiar alkoholu znajdujacy sie w miesza-
ninie bezposrednio po estryfikacji oddestylo-
wuje si¢ przed zobojetnieniem mieszaniny
reakcyjnej amoniakiem.
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