ano dnia 3 kwietnia 1963 r.
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Sposéb wytwarzania metolu
Patent trwa od dnia 10 marca 1961 r.

Metol czyli siarczan N-metylo-p-aminofenolu
wytwarza sie przez dekarboksylacje p-hydroksy-

fenyloglicyny. Proces ten prowadzi sie zwykle -

w tempenaturze 150—180°C w obecnosci sub-
stancji dziatajgcych katalitycznie np. cyklohek-
sanonu w $rodowisku bezwodnym. Poniewaz
p-hydroksyfenyloglicyna podczas suszenia ‘ulega
czeSciowemu wutlenianiu, co powoduje wytwo-
rzenie nieczystego metolu, znane jest stosowa~-
nie tego pélproduktu w postaci wilgotnej oraz
wprowadzanie do mieszaniny reakeyjnej sub-
stancji, ktéra destyluje w nizszej temperaturze
niz poczatek dekarboksylacji i tworzy azeotrop
z wodg usuwajac wilgoé z mieszaniny reakcyj-
nej. Do tego celu stosuje sie zwykle mono-
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"") Wiasciciel patentu o$wiadezyl, ’ze wsp6l-

twércamni wynalazku sa Tadeusz Sniezek, Lu- -

domir Jarzynski, Jézef Handzlik i Tomasz

Uminiski.

chlorobenzen. Ponadto znane jest stosowanie
onto-dwuchlorobenzenu jako obojetnego roz-
puszczalnika w celu mzcneﬁczema masy reak-
cyjnej,

Wynalazek polega na zastosowaniu metyllo-
gwajakolu jako substancji deiatajgcej ka'tali-
tycznie w reakcji dekarboksylacji oraz anizolu
jako $rodka do usuwania wody, a zarazem do
utatwienia utrzymania wilasciwej temperatury
w $rodowisku reakcji. Stwierdzono, ze metylo-
gwajakol jest lepszym katalizatorem do pro-
wadzenia tej meakcji niz cykloheksanon, gdyz
pozwiala na otrzymanie bandziej czystego pro-
duktu z lepsza wydajnoscig, Korzysé z wpro-
wadzenia anizolu do $rodowiska peakcjl jest
uzasadniona ¢worzeniem azeotropu anizol-woda
o temperaturze wrzenia 956°, w ktérym woda
stanowi okolo 40% i ktérego woddestylowanie
pozwala na latwe odwodnienie $rodowiska
reakeji przy stosunkowo niskiej temperaturze.
Dalsza korzy$é z zastosowania anizolu wynika



2 jego temperatury wrzenla wynoszacej 1559,
w ktérej jak sie okazato prowadzenie dekar-
bcksylacji przebiega szczegélnie korzystnie.
Wedlug wynalazku przy zastosowaniu wil-
gotnej p-hydroksyfenyloglicyny, np, zawiera-
jacej okolo 10% H:0, wprowadza sie 1 kg
tego poélproduktu do roztworu zawierajgcego
5—10 kg dwuchlorobenzenu, oraz 0,25—1 kg
anizolu i 1—3 kg metylogwajakolu. Otrzymany
roztwér ogrzewa sie lagodnie z oddestylowania
calej zawarto$ci wody w postaci azeotropu z
anizolem, a nastepnie podwyzsza sie tempera-
tur¢ do temperatury wrzenia anizolu, stosujgc
chlodnice zwrotng, przy czym mnastepuje de-
karbcksylaeja z wysokg wydajnoscig.
Przykilad. 10 kg $wiezo odwirowanej p-
-hydroksyfenyloglicyny o zawartoéci okolo 110%
wody wprowadzono do naczynia emaliowanego,
ogrzewanego na laZni olejowej i zaopatrzonego
w chlodnice zwrotng z rozdzielaczem skroplin
do cigglego odbierania wody i zawracania lzej-
szego od wody rozpuszczalnika. Do naczynia
wprowadzono 80 kg o-dwuchlorobenzenu, 20 kg
metylogwajakolu i 5 kg anizolu. W pierwszym
okresie ogrzewania odchodzit azeotrop, ktéry po
skropleniu rozdzielal sig, przy czym anizol po-
wracal do naczynia, Po usunieciu calej ilosci

wody podwyzszono temperature do ‘okolo 155°C
czyli do temperatury wrzenia suchego anizolu,
w kiérej to temperaturze zachodzil proces de-
karboksylacji. Temperature te utrzymywano
w ciggu 12 godzin zawracajagc wykroplony ani-
zol do naczynia reakcyjnego. Po ochtodzeniu
wyodrebniono metol w postaci krystalicznej
przez zadanie rozcienczonym kwasem siarko-
wym,

Zastirzezemnie patentowe

Sposéb wytwarzania metolu z p-hydroksyfe-
nyloglicyny przez dekarboksylacje droga ogrzz-
wania w obecno$ci zwigzkéw dziatajacych ka-
talitycznie, znamienny tym, 2e do $rodowiska
reakcji wprowadza sie metylogwajakol jako
katalizator oraz anizol jako czynnik azeotro-
pujacy i po usunieciu wilgoci przez oddestylo-
wanie azeotropu anizol-woda, prowadzi sie
dekarboksylacje pod chtodnicg zwrctng w tem-
peraturze wrzenia anizolu.
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