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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia nowego 2-/2-hydroksy-5-etylobenzoilo/-benzo-
esowego uwidoczniony na schemacie reakcji.

Spos6b znanych kwaséw, najbardziej zblizonym
pod wzgledem budowy chemicznej do wytworzo-
nego przedmiotowym sposobem jest kwas 2-/4-
-etylobenzoilo/-benzoesowy. Otrzymywany jest on
w temperaturze 10°C z etylobenzenu, bezwodnika
ftalowego i bezwodnego chlorku glinowego w ni-
trometanie albo nitrobenzenie. Stosujgc wyzszag
temperature kondensacji, a w szczegdlnosSci pod-
czas ogrzewania, nastepuje oderwanie sie grupy
C,Hs i utworzenie mieszaniny kwaséw zestawio-
nej z kwasu o-benzoilobenzoesowego, kwasu 2-/3,
4-dwuetylobenzoilo/-benzoesowego i 2-/4-etyloben-
zoilo/-benzoesowego, a nie jednorodnego produktu
reakcji.

Nieoczekiwanie stwierdzono, ze nowy kwas 2-/2-
-hydroksy-5-etylobenzoilo/benzoesowy otrzymuje
sie przez poddanie p-etylofenolu reakcji o-karko-
ksybenzoilowania w obecnos$ci bezwodnego chlorku
glinowego 1 rozpuszczalnikéw organicznych, ko-
rzystnie w temperaturze 100—120°C w okresie
4—5 godzin. Optymalng wydajnos¢ reakcji -wyno-
szagca 91%, uzyskuje sie przy stosunku molowym
bezwodnika ftalowego, p-etylofenolu i. bezwodnego
chlorku glinowego odpowiednio 1:1:3. Jako roz-
puszczalniki organiczne stosuje sie sym-dwuchlo-
roetan, a zwlaszcza sym-czterochloroetan. Bezwo-
dny chlorek glinowy dodaje sie dwustopniowio
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_ porcjami, najpierw 1/3 jego iloSci w temper_atu—

rze 60°C przez okres 30 minut, a nastepnie pozo-
stalg ilos¢ w temperaturze 100°C przez okres
1 godziny. Po zakonczeniu reakcji do ochtodzonej
mieszaniny reakcyjnej dodaje sie wode z dodat-
kiem kwasu solnegé celem Trozlozenia kompleksu

- kwasu 2-/2-hydroksy-5-etylobenzoilo/-benzoesowego

z solami glinowymi. Rozpuszczalnik oddziela sie
ze srodowiska reakcji poprzez destylacje z parg
wodng. Roztwér zawierajacy sole glinowe dekan-
tuje sie, a pozostalosé po destylacji, zawierajacg
kwas 2—/2—hydroksy—5—etylwobenzodlo/—benzoe‘s»ow"y i-
resztki soli glinowych rozpuszcza sie w 10% we-
glanie sodowym. Weglan sodowy rozpuszcza calko-
wicie jedynie kwas 2-/2-hydroksy-5-etylobenzoilo/-
-benzoesowy, pozostawiajgc: w postaci osadu nie-
rozpuszczalne sole glinowe,  ktére oddziela sie
przez przesaczanie w znany sposob. . .

W celu wyodrebnienia kwasu 2-/2-hydroksy-5-
etylobenzoilo/-benzoesowego przesgcz traktuje sie
wodnym roztworem kwasu solnego o stosunku
objetosSciowym 1:1 az do uzyskania pH 2—3. Po-
traktowanie "przesgczu kwasem. solnym powoduje
wytrgcenie surowego kwasu 2-/2-hydroksy-5-ety-
lobenzoilo/-benzoesowego oraz wytworzenie roz-
puszczalnego w wodzie chlorku sodowego. Po wy-
odrebnieniu i wysuszeniu osadu otrzymuje sie
bezpostaciowy kwas 2-/2-hydroksy-5-etyloberizo-
ilo/-benzoesowy o z6ltym zabarwieniu, ktéry po
dodaniuﬂlodowabego kwasu octowego i podgrzaniu
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do temperatury okolo 100°C krystalizuje podczas

oziebiania w postaci prawie bezbarwnych, jedno-

rodnych krysztaléw o temperaturze topnienia

1445—146,2°C i wzglednej masie czasteczkowej
- 2170. ) :

Zwigzek wytworzony sposobem wedlug wyna-
lazku ma szerokie zastosowanie w syntezie pb6i-
produktéw do barwniké6w w postaci szepegu zwigz-
kéw pochodnych antrachinonu, benzofenonu, fluo-
ranu, dwu-i-tr6jfenylometanu oraz pochodnych
ksantenu i ksantonu. )

Nizej podany przyklad wyjasnia blizej sposéb
wedlug wynalazku, nie ograniczajac jego zakresu.

Przyklad. Do kolby dwuszyjnej o pojernhlo—
$ci 2 litréw, wyposazonej w . chlodnice zwrotna,
szybkoobrotowe mieszadlo, znajdujacej sie w laz-
ni olejowej, wprowadza sie 61 g (0,5 mola) p-ety-
lofenolu, 74 g (0,5 mola) sproszkowanego bezwo-
dnika kwasu ftalowego oraz 500 cm3 sym-cztero-
chloroetanu. Do tak otrzymanej mieszaniny reak-
cyjnej, podgrzewajac i mieszajac, dodaje sie por-
cjami bezwodny chlorek glinowy w lacznej ilosci
200 g, najpierw 1/3 ilosci przez okres 30 minut
utrzymujgc temperature 60°C, a nastepnie pozo-
stalg ilo$é przez okres 1 godziny, utrzymujac mie-
szaning w temperaturze 100°C. Cato$é podgrzewa
sie nastepnie do temperatury 110—120°C, utrzy-
mujgc ja przez okres 4—5 godzin i odprowadza-
jac wydzielajacy sie podczas reakcji chlorowodoér.
Nastepnie mieszanine reakcyjng oziebia sie do
temperatury’ otoczenia i dodaje wody z dodatkiem
kwasu solnego w celu rozlozenia kompleksu.
- Sym-czterochloroetan oddziela sie ze S$rodowiska
reakcji poprzez destylacje z parg wodng. Pozosta-
10$¢ podestylacyjna, zawierajaca kwas 2-/2-hydro-
ksy-5-etylobenzoilo/-benzoesowy po zdekantowaniu
cieczy rozpuszcza sie w -10% weglanie sodu,
podgrzewajac zawartosé kolby do temperatury
wrzenia, a nastepnie ochladza sie do temperatury
obtoczenia.” Pozostale jako osad nierozpuszczalne
sole glinowe oddziela sie przez przesgczenie na
lejku Biichnera.
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W celu wyodrebnriehiwa surowego produk‘tu, alka-

liczny przesgcz traktuje sie wodnym roztworem
kwasu solnego o stosunku objetosciowym 1:1. Wy-
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tworzony chlorek sodowy wraz z woda odsgcza
si¢ na lejku Blichnera. Z otrzymanego osadu, po
przemyciu wodg i wysuszeniu go na suszarce
w temperaturze okolo 100°C, otrzymuje sig 123 g
bezpostaciowego o z6ltawym zabarwieniu kwasu
2-/2-hydroksy-5-etylobenzoilo/-benzoesowego, co
stanowi 91,1% wydajnosci obliczonej w stosunku
do lgcznej iloSci uzytego p-etylofenolu i bezwo-
dnika kwasu ftalowego. Otrzymany kwas mozpusz-
cza sie latwo w lodowatym kwasie octowym w
temperaturze 100°C. Ze stezonego roztworu pod-
czas oziebiania wydzielajg sie jednorodne, prawie
bezbarwne krysztaly kwasu 2-/2-hydroksy-5-etylo-
benzoilo/benzoesowego, ktére odsgcza sig, przemy-
wa wodg i suszy. -

Widmo w ultrafiolecie zwigzku ' wytworzonego
sposobem wedlug wynalazku wykazuje dwa cha-
rakterystyczne pasma przy dlugosci fali Amax =
=250 i 340 nm, co jest typowe dla wszystkich
kwaséw 2-/2-hydroksyaroilo/-benzoesowych. Widmo
PMR tego zwigzku potwierdza obecno$é grupy
etylowej w czasteczce. Obecno$é grupy —COOH
w ozasteczce potwierdzono za posrednictwem estru
metylowego, ktérego widmo PMR wykazuje obec-
no$¢ protonéw metoksylowych grupy karbometo-
ksylowej —OCOH3 w postaci-silnego, tréjprotono-
wego. singletu.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania nowego kwasu 2-/2-hy-
droksy-5-etylobenzoilo/-benzoesowego, znamienny
tym, ze p-etylofenol poddaje sie reakcji o-karbo-
ksybenzoilowania ‘'w obecnos$ci bezwodnego chlor-
ku glinowego i rozpuszczalnikéw organicznych,
korzystnie w temperaturze 110—120°C, w cazasie
4—5 godzin, przy czym optymalny stosunek mo-
lowy bezwodnika ftalowego, p-etylofenolu i bez-
wodnego chlorku glinowego wynosi - odpowiednio
1:1:3.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
jako rozpuszczalniki organiczne stosuje sig¢ sym-
-dwuchloroetan, a zwlaszcza sym-czterochloroetan.
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