ceosomes  DOPIS VYNALEZU | 211826

REPUBLIKA

’ K AUTORSKEMU OSVEDCENI | = ™

(51) Int. C1.3

(22) Prihlageno 19 03 80
(21) PV 1871-80

C 07 C'101/62

(40) Zveifejnéno 31 07 81

URAD PRO VYNALEZY (45) Vydano 31 10 83
A OBJEVY

(75) 3 _ :
Autor vynélezu MALKOVA Ivanka, Ing., Pardubice, PSCHEIDT Jifi, Ing., Bohdaned,
JANDA Franti8ek, Ing., Pardubice

{54) Zpiiseb esterifikace kyseliny p-aminobenzgoové metanolem

Vynélez redi zplisob esterifikace kyseliny
p-amincbenzoové metanolem za katalytic-
kého plisobeni kyseliny sirové anebo jejich
organickych esterdt za tlaku 0,15 aZ 1,5 MPa.
Tlakovy zpiisob esterifikace umoZiiuje po-
uZit mensdi mnoZstvi kyseliny sirové a meta-
nolu.
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(54) Zpisoh esterifikace kyseliny p-aminobenzoové metanclem

1

Vynélez se tykd zplhsobu esterifikace ky-
seliny p-aminobenzoové metanolem za ka-
talytického w&inku kyseliny sirové, anebo
jejich organickych esteri, pfi zvySeném
tlaku a teplot&. Metylester kyseliny p-amino-
benzoové je pouZivdn pFedev3im k vyrobé
2-dietylaminoesteru kyseliny p-aminoben-
zoové, ktery patifi v souCasné dob& mezi
nejuZivanéjsi anestetika.

Jednou z nejuZivanej$ich metod pFipravy
2-dietylaminoesteru Xkyseliny p-aminoben-
zoové je reesterifikace metyl- (nebo etyl-}
esteru kyseliny p-aminobenzoové dietylami-
noetanolem, Znadmé zplsoby pKipravy me-
tylesteru Kyseliny p-aminobenzoové jeji
esterifikaci metanolem za p¥itomnosti ky-
selych katalyzdtor®, jako je kyselina sirova,
plynny chlorovodik, fluorid bority, probi-
hajf za varu reakéni smési pFi atmosiéric-
kém tlaku a p¥i prebytku katalyzdtoru, aby
bylo dosaZeno dostateéné reak&ni rychlosti.
Pfebytek kyselého katalyzdtoru wyZaduje
jeho neutralizaci pfi dalSim zpracovani re-
akéni smési a zvySuje mnoZstvi odpadnich
latek pfi uvedené& reakci vznikajicich.

Beztlakova esterifikace kyseliny p-amino-
benzoové metanolem je nap¥. katalyzovand
kyselinou sfrovou pfi moldrnim pomé&ru 1,6
molu kyseliny sirové a 13 mold metanolu
na 1 mol kyseliny p-aminobenzoové. Reake-
ni teplota se udrZuje p¥i varu reakéni smési
cca pFi 72°C; esterifikace kyseliny p-ami-
nobenzoové na jeji metylester prob&hne na
94,5 %. Prebytek kyseliny sirové je po ochla-
zeni reak@éni smési neutralizovan vodnym
rozfokem amoniaku a po izolaci metyleste-
ru kyseliny p-aminobenzoové odpadd z vy-
robniho Fetézce ve formé siranu amonného
do odpadnich vod. PP katalyze plynnym
chlorovodikem nebo fluoridem boritym wzni-
k& siln& korozivni prostfedi, manipulace s
témito latkami je nédrocénejsi a ekonomické
ukazatele nejsou priznivé ve srovnani s po-
uZitim kyseliny sirové.

Nevyhody bheztlakového zplisobu z hle-
diska ekonomického a ekologického odstra-
fuje zplisob esterifikace kyseliny p-amino-
benzoové metanolem za katalytického pfiso-
beni kys. sirové anebo jejich organickych
esterd, jako kyseliny metylsirové podle vy-
nélezu, jehoZ podstata spodivd v tom, Ze se
esterifikace provadi v promichavaném pros-
toru za teplot 75 aZ 155°C, s vyhodou 80
aZ 100°C a za tlaku 0,15 aZ 1,5 MPa piso-
benim 8 aZ 13 moll metanolu. MnoZstvi ky-
seliny sirové pouZité jako katalysdtor je
0,8 aZ 1,5 molu, vyhodné 1,05 aZ 1,15 moluy,
na 1 mol kyseliny p-aminobenzoové.

Vyhodou navrhovaného zpitsobu tlakové
esterifikace kyseliny p-aminobenzoové je
sniZeni mnoZstvi pouZivané kyseliny sirové,
kterd odpadd z vyroby we formé& siranu
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amonného do odpadnich vod. RovnéZ mnoZ-
stvi pouZivaného metanolu k esterifikaci se
zplisobem podle vyndlezu sniZi. PFi uvede-
nych reakCnich podminkach je moZno do-
sahnout stupn& konverze 94,5 %. Reakéni
doba se pohybuje v rozmezi 3 aZ 5 hodin
a je v nepfimé zavislosti na mnoZstvi po-
uZitého katalyzdtoru a reakéni teplotd. Je
nutné ji Fidit zvolenou teplotou. Reakédni
sm8s je za uvedenych podminek homogen-
ni roztok a reakci lze provaAdét v tlakové
ndadob®& béZné konstrukce s afinnym mi-
chadlem.

Pro objasnéni podstaty wyndlezu jsou da-
le uvedeny priklady provedeni:
P¥iklad 1

Do laboratorniho autoklavu o objemu
2,5 1 opatfeného michadlem se predloZi
1250 g metanolu a do ndho se za michéni
postupng davkuje 295 g kyseliny sirové o
koncentraci 100,3 % (min, 96 %) a 410 g
kyseliny p-aminobenzoové.

Molarni pomér sloZek, t. j. kyseliny p-
aminobenzoové : kyseliny sirové : metanolu
je roven 1:1:13. Reak&ni smé&s se po uza-
vieni autokldvu vyhfeje a udrZuje na teplo-
t& 75°C 4 2°C; tlak dosaZeny v reaktoru je
v rozmezi 0,15 aZ 0,16 MPa. Esterifikace
kyseliny p-aminobenzoové na jeji metyles-
ter prob&hne na 95 % teorie. Po ukondenl
esterifikace je reak&ni smés ochlazena na
40 °C, natedéna vodou nadvojndsobek pivod-
nito objemu @& zneutralizovdna vodnym roz-
tokem amoniaku. Po vyh¥ati na teplotu 70 °C
je roztok po pridavku karborafinu zfiltro-
van, filirdt ochlazen na +45°C a vykrysta-
lovany metylester kyseliny p-aminobenzo-
ové odsét a promyt.

P¥iklad 2

Do laboratorniho autokldvu o objemu 2,51,
opatifenéhd michadlem se predloZi 1250 g
metanolu a do n8ho se za michdni postup-
né déavkuje 314 g smési kyseliny sirové a
kyseliny metylsirové, které jsou v molér-
nim poméru 1:1 a 410 g kyseliny p-amino-
benzoové. Moldrni pomér reakénich sloZek,
t. j. kyseliny p-aminobenzoové : smgsi kyse-
liny sirové a metylsirové : metanolu je ro-
ven 1:1:13. Reakéni smé&s se po uzavieni
autoklavu vyhfeje a udriuje na teplotd
85°C -+ 2°C; tlak dosaZeny v reaktoru je
v rozmezi 0,21 aZ 0,23 MPa. Esterifikace Kky-
seliny p-aminobenzoové na jeji metylester

probshne na 94,7 % teorie.

Piikiad 3

Postup provedeni i moldrni pomér reaké-

~nich latek je stejny jako v pFiklad& 1. Re-
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akéni smds se udriuje na teplotd 95 °C +
4 2°C; tlak dosaZeny v reaktoru je v roz-
mezi 0,20 a% 0,22 MPa. Esterifikace kyseli-
1y p-aminobenzoové na jeji metylester pro-
b&hne na 94,5 % teorie.

Piiklad 4

Postup provedeni a moléarni pomd&r re-
akénich latek je stejny jako v pfipadé 1.
Reakéni smds se udrZuje na teplot® 100°C
+ 2°C; tlak dosaZeny v reaktoru b&hem es-
terifikace je v rozmezi 0,26 aZ 0,29 MPa.
Esterifikace Kkyseliny p-aminobenzoové na
‘jeji “metylester prob&hne na 94,5 % teorie.

Piiklad 5

Postup provedeni a moldrni pomér re-
akénich latek je stejny jako v piiklad& 1.
Reakéni smés se udrZuje na teplot® 150 °C
+ 3°C; tlak dosahovany v reaktoru b&hem
reakce je v rozmezi 1,38 aZ 1,45 MPa. Este-
rifikace kyseliny p-aminobenzoové na jejt
metylester prob&hne na 93,0 % teorie.

Piiklad 6

Postup provedeni je stejny jako v pfikla-
df 1. MnoZstvi Kyseliny sirové je Zvy8eno,
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moldrni pomér p-aminobenzoove : kyseliné
sfrové : metanolu je 1:1,2 : 13. Reak&ni smes
je udr¥ovdna na teploté 100 °C + 2 °C; tlak
dosa’eny v reaktoru je v rozmezi 0,26 aZ
0,30 MPa. Esterifikace kyseliny p-aminoben-
zoové na jejf metylester prob&hne na 94,5 %
teorie.

P¥iklad 7

Postup provedeni je stejny jako v piikla-
ds 1.

Molérni pomér kyseliny p-aminobenzoove :
kyseling sirové : metanolu je roven 1:1:10.
Reakéni smds je udrZovéna na teploté 100 °C
-+ 2°C; tlak v reaktoru je v rozmezi 0,26
a% 0,28 MPa. Esterifikace kyseliny p-amino-
beznoové na jeji metylester prob&hne na
94,0 % teorie. ‘ ,

Piiklad 8

Postup provedeni je stejny jako v piikladé
1. Molarni pomér Kyseliny p-aminobenzo-
ové : kyseliny sirové : metanolu je roven
1:0,8:13. Reakéni smés je udrZovana na
teplots 100°C 4- 2°C; tlak dosaZeny v re-
aktoru je v rozmezi 0,27 aZ 0,30 MPa. Es-
terifikace kyseliny p-aminobenzoové na je-
ji metylester prob&hne na 94,0 % teorie.

PREDMET VYNALEZU

Zpfisob esterifikace kyseliny p-aminoben-
zo0vé metanolem za katalytického plisobeni
kyseliny sirové anebo jejich organickych
esterd, jako kyseliny metylsirové, wvyznac-
ny tim, Ze se esterifikace provadi pisobe-
nim 8 aZ 13 mol& metanolu na 1 mol kyseliny

p-aminobenzoové v promichaném prostoru
za teplot 75 aZ 155°C a tlaku 0,15 a% 1,5
MPa, za katalytického plisobeni 0,8 az 1,5
molu uvedeného katalysdtoru na 1 mol Ky-
seliny p-aminobenzoove.
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