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Zpisob vyroby methylesteru kyseliny
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(57) HReleni se tykéd zpisobu vyroby methyl-
esteru kyseliny 2-/l~hydroxybenzoyl/behzoo-
vé, ktery Jo meziprodulktem syntézy zndmého
spasmolytika pitofenonhydrochloridu, Este-
rifikace se dosud providdla velkym prebyt-
kem mecthiylallkoholu za katalyzy velkého pie-
bytku kyseliny sirové a reakdn{ produkt se
izoloval nalitim reakdni sm&si do nasycené-
ho vodného roztoku uhliditanu sodného,

Pri pouzit{i zpisobu se pri esterifikaci pra-
cuje s polovidnim mnoZstvim methylalkoholu
i loyseliny sirové, Izolace reakd&niho pro-.
duktu se provad{ neutralizaci reakdni smd-
si priddvAnim vodného roztoku hydrogenuhli-
gitanu alkaliclgych kovii, hydrogonuhliditanu
amonného nebo uhliditanu alkalickych kowvi,
event., uhliditanu amonného za kontroly hod-
noty pH reakéni smési,
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Vynilez se tykd zplsobu vyroby methylesteru kyseliny 2-/l-hydroxybenzoyl/benzoové
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ktery jo meziproduktem syntdzy zndmého spasmolytika pitofenonhydrochloridu

Podle dostupné literatury /Meyer H.: Monatsh,Chem. 25,1188,190%; Orndorf W.R.,
Kelley L.: J,Amer,Chem,Soc. 44,1518,1922/ se latka vzorce I piipravuje esterifikact
Kyseliny 2~/h-hydroxybenzoyl/benzoové v piitomnosti velkého piebytku kyseliny sirové
jako katalyzdtoru velly'm prebytkem methylalkoholu a vznikly ester se izoluje nalitim
reakdni smési do roztoku uhliditanu sodného, PIi reprodukovani postupu, popsaného v 1i-
teratule, bylo zji3t8no, Ze k dobrému prubdhu esterifikace stadf polovidn{ mmoZstvd ky-
seliny sfrové 1 methylalkoholu, Ukdzalo se také, %e pii izolaci esteru /neutralizace ky~
seliny sirové/ je pri pouZit{ uhliditanu sodnédho vit3i nebezpe&i prechodu fenolické sku-
piny methylesteru na sul a tim i mo%nost v&t3f{ch ztridt. Bylo proto hled&no Vvyhodn®j3{
neutralizadéni &inidlo. Podle literatury se surovy ester Sistf{ krystalizaci =z vody nebo
methylallkoholu a vytdZky nejsou udany,

Uvedené nevyhody se podafilo odstranit vypracovdnim zpisobu vyroby methylesteru ky -
seliny 2-/li-hydroxybenzoyl/benzoové vzorece I, pfipravovandho dosud esterifilac{ kyseliny
2-/b-hydroxybenzoyl/benzoové methylalkoholem v mmoZstvi 25 a% 35 molli, za pXftommosti 4
aZ 5 moll konec, kysoliny sirové jako katalyzatoru, pri teplotd varu reakdni smSsi a izo-
laci vzniklého esteru vzorce I nalitim reakdni sm&si do nasycendho vodného roztoku uhli-
&itanu sodného, podle vyndlezu, jehoZ podstata spo&iva v tom, Ze se Ik esterifilkaci pou~
Z{ivd na 1 mol Kkyseliny 1,8 aZ 2 moly konc., kyseliny sirové a nejvy3e 14 mold methylalko-
holu, po skondené reakci se reakdni sm&s neutralizuje piriddvin{m vodného roztoku hydro-
genuhliditanu allcalickych kovi, hydrogenuhli&itanu amonného nebo uhliditand alkalickych
kovi, event, uhliditanu amonného s podminkou, Ze hodnota pH roakdni sm¥si nepfesihne hra-
nici 8,5, Ester vzorce I se ziskd ve vytdZku 90 aZ 92 % teorie a bez &i5t&ni se pouZije
do dal3iho stupns. ‘

Zpasob podle vynalezu predstavuje technické i ekonomické zvyhodndni postupu, popsa-

ného v literatul’e a vede k vysolym v§tdZikim Zadaného produktu v &istotd, kterd je pro dal~
5f pouZiti dostadujici,

BliZ3{ podrobnosti zpisobu podle vynilezu vyplyvaji z nhsledujiciho p¥flkladu prove-
den{, Kktery tento zplisob pouze ilustruje, ale nijak neomezuje.

K roztoku 1000 g kyseliny 2—/h—hydroxybenzoyl/ﬁgnzoové v 2350 ml methylalkoholu se
pfikape za varu reakéni sm¥si 440 ml koncentrované kyseliny sirové a smds se udrZuje
4 h pii toplotd varu., Po ochlazeni na 25 a% 30 °C so piikape roztok 900 g hydrogenuhli&i-
tanu sodného v 8200 ml vody a v michén{ a chlazeni na 10 a% 15 °c se pokraduje je3td 2 h.
Krystaly vyloudeného methylesteru se odsajf{ a promyji vodou do neutrilnfi reakce, Z{ski se
1020 g esteru s obsahem 98 aZ 99 %, ktery se pouZije do dal3iho stupnd v tomto stawvu.

pREDMET VYNALEZU
Zpisob vyroby mothylesteru kyseliny 2-/h4-hydroxybenzoyl/benzoové vzorce I
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esterifiknei kyseliny 2-/b-hydroxybenzoyl/benzoové methylalkoholem v mnofstvi 25 a2

35 molti, za pritomnosti 4 aZ 5 molu konc. Kyseliny sirové Jako katalyzdtoru, pii teplotd
varu reakdn{ smdsi a izolaci vzniklého esteru vzorce I nalitim reakdn{ smisi do nasyce-
ného vodného roztoku uhliZitanu sodného, vyznadujici se tim, Ze se k esterifikaci poui-
vA na 1 mol kyseliny 1,8 a% 2 moly koncentrované kyseliny sirové a nojvySe 14 mold
methylalkoholu, po skonfené reakci se reak&n{ smés neutralizuje prfidavanim vodného rozto-~
ku hydrogenuhliditant alkalickych kowvi, hydrogenuhliditanu amonndého, uhliditant alkalic-
kych kov(i, nobo uhliditanu amonného s podminkou, Ze hodnota pH reakdni{ sm8si nepfesihne

hranici 8,5.
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