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Przedmiotem wynalazku jest sposdéb wytwarza-
nia jednokarbaminianu eteru glicerynowego gwa-
jakolu.

Znane sposoby wytwarzania estré6w kwasu kar-
baminowego, polegajg na reakcji kwasu izocjano-
wego z odpowiednimi alkoholami jednowodorotle-
nowymi, na reakcji mocznika z tymi alkoholami
lub na reakcji przeestryfikowania karbaminianéw
nizszych alkoholi z wyzszymi alkoholami jednowo-
dorotlenowymi.

Tymi drogami nie mozna jednak otrzymaé jed-
nokarbaminianu eteru glicerynowego gwajakolu.

Wielko$é czasteczki tego zwigzku oraz sgsiedztwo
dwoéch grup wodorotlenowych powoduje, ze reak-
cja albo nie zachodzi w ogéle (np. z izocjanianami),
albo utworzony karbaminian odrazu odszczepia
amoniak i powstaje pier§cieniowy, obojetny weg-
lan, jak to ma miejsce przy dzialaniu mocznika na
eter glicerynowy gwajakolu lub w reakcji prze-

estryfikowania z karbaminianami nizszych alko-'

holi jednowodorotlenowych.

Znany jest spos6b wytwarzania jednokarbami-
nianu eteru glicerynowego gwajakolu przez trak-
towanie eteru glicerynowego gwajakolu fosgenem,
przy czym jako produkt poSredni powstaje chlo-
roweglan, z ktérego dziataniem amoniaku otrzy-
muje sie produkt koncowy.

Temperatura topnienia
wynosi 92—94°C,

otrzymanego zwigzku
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Stwierdzono, ze jednokarbaminian eteru glice-
rynowego gwajakolu mozna otrzymaé, jezeli obo-
jetny weglan eteru glicerynowego gwajakolu zmy-
dli sie czeSciowo za pomocg amoniaku.

Wedlug wynalazku otrzymany w dowolny spo-
s6b, np. przez reakcje eteru glicerynowego gwaja-
kolu z mocznikiem, bgdZ przez przeestryfikowanie
z karbaminianem nizszego alkoholu, pier§cienio-
wy weglan zmydla sie za pomocg wodnego 20—
—30%,-wego roztworu amoniaku w temperaturze
okolo 20°C. Po rozpuszczeniu weglanu w amoniaku
i po odpedzeniu po okoto 1 godzinie nadmiaru
amoniaku, z roztworu wypada osad stanowigcy jed-
nokarbaminian eteru glicerynowego gwajakolu.
Osad ten w celu oczyszczenia poddaje sie krystali-
zacji z niskowrzacych rozpuszczalnikéw, np. niz-
szych alkoholi, chloroformu, tréjchloroetylenu.

Reakcje zmydlania przedstawiono na rysunku,
na ktérym R oznacza 2-metoksyfenyl.

Przyktad. Mieszanine 100 czeSci wagowych
eteru glicerynowego gwajakolu, 60 czeSci wago-
wych mocznika i 5 cze$ci wagowych tlenku cyn-
ku ogrzewa sie przez 8—10 godzin w kolbie otwar-
tej na tazni olejowej w temperaturze 180°C. Po
ostygnieciu stop rozpuszcza sie w 650 czeSciach wa-
gowych metanolu, odsgcza od tlenku cynku i za-
daje 600 czeSciami wagowymi wody, silnie miesza-
jac i chlodzgc.

Wytracony produkt poczgtkowo o konsystencji
oleistej szybko krzepnie i krystalizuje. Po odsg-
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czeniu rozpuszcza sie go ponownie w metanolu,
znowu wytraca woda i krystalizuje z metanolu.

Otrzymuje sie weglan eteru glicerynowego gwa-
jakolu o temperaturze topnienia okoto 69°C w ilos-
ci okolo 50 czeSci wagowych, to jest z wydajnos-
cig 40—50%,.

50 czeSci wagowych tego zwigzku rozpuszcza sie
w okolo 200 czeSciach wagowych 27%,-owego wod-
nego roztworu amoniaku, odsgcza od ewentualnych
zanieczyszczenn i pozostawia na okoto 1 godzine.
Nastepnie przez roztwoOr przepuszcza sie powietrze
w celu odpedzenia nadmiaru amoniaku. Po pew-
mym czasie z roztworu wypada osad, ktéry odsg-
cza sie i suszy powietrzem o temperaturze oko-
1o 20°C.
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Po krystalizacji z metanolu otrzymuje sie okolo
40 czeSci wagowych (to jest z wydajnoScig okoto
80%,) jednokarbaminianu eteru glicerynowego gwa-
jakolu o temperaturze topnienia 94°C.
Sumaryczna wydajno§¢ w przeliczeniu na eter
glicerynowy gwajakolu wynosi okoto 409,.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania jednokarbaminianu eteru
glicerynowego gwajakolu, znamienny tym, ze cy-
kliczny weglan eteru glicerynowego gwajakolu
zmydla sie za pomocg wodnego 20—30%,-wego roz-
tworu amoniaku, a otrzymany osad oczyszcza w
znany sposoéb.
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