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Sposéb wytwarzania nitrylu kwasu etylofenylooctowego
Patent trwa od dnia 25 marca 1959 r.

Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania ni-
trylu kwasu etylofenylooctowegoj péiproduktu do
szeregu syntez §rodkéw leczniczych oraz do o-
trzymywania amidu kwasu etylofenylooctowego.

Znane sposoby otrzymywania nitrylu kwasu
etylofenylooctowego polegaja na. alkilowaniu ni-
trylu kwasu fenylooctowego za pomocg brom-
ku etylu w $rodowisku eteru, benzesru lub cie-
klego amoniaku. Sposoby te s3 jednak malo
efektywne, przy czym stosowanie ich zwigzane
jest z odpowiednio dostosowang aparaturg za-
réwno pod wzgledem konstrukcyjnym (szczel-
no$é) jak i materialowym (odporno$é na dzia-
lanie ciekltego amoniaku).

Stwierdzono, Zze mozna uzyskaé nitryl kwasu
etylofenylooctowego w spos6b bardziej prosty
i z wyzszg wydajnoScia, jezeli proces alkilowa-
nia nitrylu kwasu fenylooctowego prowadzi sie

*) Wiasciciel patentu o§wiadczyl, ze wsp6i-
tworcami wynalazku sg dr inz. Bozena Che-
chelska, mgr inz. Bogdan Morawski i mgr inz.
Andrzej Zupanski.

za pomoca chlorku lub bromku etylowego w §ro-
dowisku bezwodnego toluenu oraz amidku so-
dowego. Dzieki stosowaniu toluenu mozliwe jest
prowadzenie procesu w wyzszej niz dotychczas
temperaturze (w temperaturze wrzenia toluenu),
co wplywa na wyzszg wydajno$é, przy czym sa-
ma regeneracja tego medium nie nastrecza pra-
ktycznie zadnych trudno$ci i przebiega z mniej-
szymi stratamil niz w przypadku innych stoso-
wanych mediéw.

Wedlug wynalazku do amidku sodowego w
suchym toluenie wkrapla sie mitryl kwasu fe-
nylooctowego w temperaturze ponizej 50°C, a-
nastepnie wkrapla haloidek etylu w suchym to-
luenie, utrzymujgc przy tym temperature w gra-
nicach 0—45°C, a w koficu mieszanine ogrzewa
sie do temperatury wrzenia, w ciggu 2—4 go-
dzin. Po skonczonym procesie alkilacji miesza-
nine zobojetnia sie i oddestylowuje z niej tolu-
en, a w koricu gotowy produkt pod zmniejszo-
nym ci$nieniem. W przypadku wkraplania chlor-
ku etylowego temperature utrzymuje si¢ w gra-



-

nicach 0—5°C, w przypadku za§ bromku etylo-
«wego temperature w granicach 20—45°C.

Sposéb wedlug wynalazku umozliwia otrzymy-
wanie czystego nitrylu kwasu etylofenyloocto-
wego z wydajnoScia powyzej 90%. Nizej podane
przyklady obja$niaja nowy sposéb, przy czym
podane w nich cze§ci oznaczaja cze$ci wagowe.

Przyklad I Do 45 czeSci sproszkowanego
amidku sodowego dodaje si¢ 225 czeéci suchego
toluenu i po zmniejszeniu wkrapla 117 cze$ci
nitrylu kwasu fenylooctowego utrzymujgc przy
tym temperature ponizej 45°C. Z kolei mieszani-
ne oziebia si¢ 1 wkrapla do niej 77 czeSei chlor-
ku etylowego w 100 czesciach toluenu, przy czym
podczas wkraplania temperature mieszaniny
utrzymuje sie w granicach 0—5°C. Nastepnie
mieszanine ogrzewa sie¢ w temperaturze wrzenia
w ciggu okolo 3 godzin, po czym dodaje do niej
250 czeSci wody, zobojetnia kwasem solnym i od-
destylowuje z niej toluen. Surowy nitryl kwasu
etylofenylooctowego destyluje sie¢ pod zmniej-
szonym ci$nieniem. Otrzymuje sie 126 czeSci
gotowego produktu.

Przyktad II. Do 45 czeSci drobno sprosz-
kowanego amidku sodowego dodaje sig 225 cze§-
ci suchego toluenu, miesza, a nastepnie wkrapla

117 czeSci nitrylu kwasu fenylooctowego utrzy-

mujac przy tym temperature ponizej 45°C. Z ko-
lei mieszanine ozigbia si¢ i wkrapla do niej 120
czeéci bromku etylowego w 80 czeSciach toluenu,
utrzymujac temperature w granicach 20—45°C.
Po skonczonym .wkraplaniu mieszaning ogrze-
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~wd sie w temperaturze wrzenia w ciggu okolo

4 godzin, po czym dalej postepuje sie tak, jak
podano w przykladzie I.

Otrzymuje sie gotowy produkt z wydajno$cia
92%/0. i

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania nitrylu kwasu etylofeny-
looctowego przez alkilowanie za pomocg ha-
loidku etylowego nitrylu kwasu fenyloocto-
wego, znamienny tym, ze proces alkilowania
prowadzi si¢ w S§rodowisku bezwodnego tolu-
enu oraz amidku sodowego.

2. Sposéb wedlug zasirz. 1, znamienny tym, ze
do mieszaniny reakcyjnej wprowadza sig ha-
loidek etylowy w temperaturze 0—45°C.

3. Spos6b wedtug zastrz. 1 i 2, znamienny tym,
ze w przypadku stosowania chlorku etylowe-
go utrzymuje sie¢ temperature przy dozowa-

‘niu w granicach 0—5°C.

4, Spos6b wedlug zastrz. 1 i 2, znamienny tym,
ze w przypadku stosowania bromku etylo-
wego utrzymuje sie temperature przy dozo-
waniu w granicach 20—45°C.
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