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(64) Zphsob pFipravy nizdich dialkylestera kyseliny nitrotereftalové

Zpisob pripravy niZdich dialkylesterd
-~dimetylesteru a dietylesteru - kyseliny
nitrotereftalové tak, Ze se dimetyltere-
-ftaldt, pfipadnd dietyltereftaldt rozpusti
ve 100 ‘kyugligé sirové, nitruje pfi teplo-
t& 5 a% 50 °C nitra¥ni smdsi o sloZeni 20
a¥ 22 % kyseliny dusilné, 48 a% 50 % ky-
seliny sirové a 2 a% 3 % kysliéniku siro-
vého, pri¥em% kyseliny dusilné se pouZije
v mno¥stvi 105 aZ 110 % teorie, po ukonéené
nitraci se reakdni smés vpusti do promiché-
vané smdsi ledu a vody, vyloudeny surovy
produkt se zfiltruje, promyje vodou, roz-
plavi ve vod&, suspenze zgeutralizuje 8lkd-
1lii, zahieje na 80 a% 90 C a po ochlazeni
na 40 a% 50 °C se ¥isty krystalicky di-
metylnitrotereftaldt, pfipadn& dietylnitro-
tereftaldét izoluje filtraci.
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Pfedm¥tem vyndlezu je zpisob p¥ipravy ni¥Sich diamlkylesterd - dimetylesteru a dietyl~
esteru -~ kyseliny nitrotereftalové. Uvedené slouZeniny po redukci na aminoldtky nachdzeji
pouiti Jjako aktivni komponenty v syntéze Fady vyznamnych azobarviv.

Ve stars{ literatuie je popsdn postup piipravy ndkterych dialkylesters kyseliny nitro-
tereftalové, aspodivajici v esterifikeci kyseliny nitrotereftalové prislusnym alkoholem za
pfitomnosti HC1, pfipadnd HZSO4. Tento zpdsob mé v¥znam spi¥e prepsretivnf, zf{skané produkty
Jsou nejednotné - smés mono-~ & dielkylesteru - nehledd na obti¥nou p¥ipravu kyseliny nitro-
tereftalové (napi. nitrace kyseliny tereftalové probihd za velmi drastickych podminek).

Nov&jéi literatura uvddi postup pFipravy dimetylesteru kyseliny nitrotereftealové - di-
metylnitrotereftaldtu - nitraci dimetyltereftalétu 500% prebytkem kyseliny dusi¥né v prost¥e-
di olea. V &s. pat. 138 287, ktery chréni zplsob p¥ipravy monometylesteru kyseliny nitro-
tereftalové (3-nitro-4-metoxykarbonylbenzoové kyseliny), je uveden postup p¥ipravy dimetyl-
nitrotereftaldtu jako meziproduktu v dalii syntéze nitraci dimetyltereftaldtu 150% pre-
bytkem kyseliny dusiZné v prost¥edi 10% olea.

Je popséno ¥i¥t&ni surového dimetylnitrotereftaldtu louZenim vodou s p#isadou hydrogen-
uhli&itanu sodného, ¥im% se ziskal ¥isty prepardt ve vytdZku 78 % teorie. Hlavni nevyhodou
téchto postupd nitrace dimetyltereftalatu je pou¥iti velkého pFebytku kyseliny dusiZné
a prdce s vit3im mno¥stvim olea. V &s. AO 201 945, kterym je chréndn zpisob vyroby 3-smino-
~4-metoxykarbonylbenzoové kyseliny, je popsdna nitrace dimetyltereftaldtu, v prost¥edi 100%
kyseliny sirové kyselinou dusi¥nou v mnoZstvi 110 a% 115 % teorie. Produkt nitrace vEak
nen{ izolovdn, je zpracovdn ddle parcidlai hydrolyzou na 3-nitro-4-metoxykarbonylbenzoovou
kyselinu.

Nyni bylo nalezeno, Ze schidnym a primyslovd realizovatelnym zpisobem 1lze pfipravit
dialkylestery kyseliny nitrotereftalové o vyhovujfcf kvalit¥ a ve velmi dobrém vytéiku ai
92 % teorie. Zpisob p¥ipravy dimetyl- a dietylesteru kyseliny nitrotereftalové spo¥ivd podle
vynélezu v tom, %e pPislusny dialkylester kyseliny tereftalové se rozpusti ve 100% kyselin¥
sirové a nitruje se nitraini smdsi s obsahem 105 af 110 % teoret. mnoZstvi kyseliny dusiné.
Po ukon¥ené nitracl se reak¥ni smés vpusti do promichdévené smési ledu a vody, vyloudeny su-
rovy nitroderivédt se izoluje filtraci a p#ipadn¥ se jednoduchym zpisobem predistl, tj. pii
80 a% 90 °C se rozmichd ve vodsd s pi{davkem alkdlie, ¥imZ se zhavi jednak v§choziho nezreago-
vaného dialkyltereftaldtu, ktery Je ve vodd rozpustndjsi ne¥ odpovidejici nitroderivét,
a jednak ldtek obsahujicich karboxyskupinu vzniknuvsich v procesu p#ipravy ne¥ddouci ved-
lejsi reakc{, tj. parciélni nebo totdlni hydrolyzou ldtek s esterovymi skupinami jako nsp¥.
3-nitro-4-slkoxykarbonylbenzoovéd kyselina, 4-slkoxykarbonylbenzoovd kyselina, nitroterefta-
lovéd kyselina a tereftalovd kyselina. Produkty ziskend postupem podle vyndlezu jsou jednotné
a po redukci ne aminolétky vhodnymi redukdnimi ¥inidly lze jich pou¥it k p¥ipravé ezobarviv,
2v148t& pak azopigmentd. Postup podle vyndlezu je ilustrovén ndsledujicim p¥ikladem.

Pfiklad provedeni

Do predlo¥enych 90 g 100% kyseliny sirové se za michdni vnese p¥i 15 a3 20 °¢ 39 g
dimetyltereftaldtu a sm&s se michd do rozpultdni. Vznikly roztok se pripousti do nitrdtoru,
kde je predlofena nitra¥ni smés pripravend smifenim 13,9 g 98% kyseliny dusilné, 25 g 100%
kyseliny sirové a 25 g 20% olea. Nitruje se p¥i poldtedni teplotd 10 °C, b8hem pFipousténi
roztoku dimetyltereftaldtu teplota plynule stoupd a% na 40 °C. Po vymichdni p¥i 40 a% 50 ¢
se reak¥ni smés ochladi na 20 °C a opatrnd vpusti do intenzivn® promichdévané smdsi 150 ml
vody a 250 g ledu, ¥im%¥ se ziskd suspenze surového produktu, ktery se odfiltruje a promyje
vodou. Kold¥ se rozplavi ve 160 ml vody, suspenze se zneutralizuje p¥iddnim kalcinované sody
a vyhieje na 80 a% 90 %¢. Po ochlazeni na 50 a% 60 °C se Eisty krystalicky dimetylnitro-
tereftaldt zfiltruje, promyje vodou a vysudi. Ziskd se 44,2 g dimetylnitrotereftsldtu s teplo-
tou ténf 74 a¥% 76 °C. Dietylnitrotereftaldt s teplotou tént 49 a¥ 50 °C byl ptipraven
‘obdobnym zpisobem.
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PREDMET VYINKLEZU

Zphsob piipravy nif¥ich dialkylesterd - dimetylesteru a dietylesteru - kyseliny nitro-
tereftalové nitraci dimetyltereftaldtu,pfipadnd dietyltereftaldtu, vyznaleny tim, Ze se
dimetyltereftalst, pfipadné dietyltereftal&t rozpusti ve 100% kyselin¥ sirové, mitruje p¥i
teploté 5 aZ 50 O¢ nitre&ni smési o sloZeni 20 a% 22 % kyseliny dusi¥né, 48 a% 50 % kyseli-
ny sirové a 2 a% 3 % kyslidniku sirového, prifem¥ kyseliny dusilné se pouZije v mno2stvi
105 a% 110 % teorie, po ukonlené nitraci se reakini smds vpusti do promichdévané smd3si ledu
a vody, vyloufeny surovy produkt se zfiltruje, promyje vodou, rozplavi ve vodd, suspenze
zneutralizuje alkdlii, zahfeje na 80 a%¥ 90 %¢ a po ochlazeni na 40 a% 50 °c se &isty krysta-s
licky dimetylnitrotereftaldt, p¥ipadné dietylnitrotereftaldt izoluje filtraci.
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