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Sposób wytwarzania metolu
Patent trwa od dnia 110 marca 19101 r.

Matoł czyli siarczan N^matylo-p^aminofenolu
wytwarza się przez dekarboksylaoję p-hydroksy-
fenyloglicyny. Proces ten prowadzi się zwykle
w temperaturze lU50—180PC w obecności sub¬
stancji działających katalitycznie np. cyklohek-
sanonu w środowiisfcu bezwodnym. Ponieważ
p-ihydiroksyfenyloglicyma podczas suszenia ulega
częściowemu utlenianiu, co powoduje wytwo¬
rzenie nieczystego metolu, znane jest stosowa^
nie (tego półproduktu w postaci wilgotnej oraz
wprowadzanie do mieszaniny reakcyjnej sub¬
stancji, która destyluje w niższej temperaturze
niż początek dekarboksylacji i tworzy aizeotrop
z wodą usuwając wilgoć z mieszaniny reakcyj¬
nej. Do tego celu stosuje się zwykle mono-

*) Właściciel patentu oświadczył, że współ¬
twórcami wynalazku są Tadeusz Śnieżek, Lu¬
domir Jarzyński, Józef Handzlik i Tomasz
Umiński.

cfolorobenzen. Ponadto znane jest stosowanie
ortoHdwiKWorobenzenu jako obojętnego roz¬
puszczalnika w celu rozcieńczenia masy reak¬
cyjnej.

Wynalazek polega ma zastosowaniu metylo-
gwajakolu jako substancji działającej katali¬
tycznie w reakcji dekarboksylacji oraz anizolu
jako środka do usuwania wody, a zarazem do
ułatwienia utrzymania właściwej temperatury
w (środowisku reakcji. Stwierdzono, że metylo-
gwajakol jest lepszym katalizatorem do pro¬
wadzenia tej reakcji niż cykloheksanon, gdyż
pozwala na otrzymanie bardziej czystego pro¬
duktu z lepszą wydajnością. Korzyść z wpro¬
wadzenia anizolu do środowiska reakcji jest
uzasadnliona tworzeniem azeotropu anizol-wodą
o (temperarturze wrzenia 95,6°, w którym woda
stanowi około 40% i którego oddestylowanie
pozwala na łatwe odwodnienie środowiska
reakcji przy stosunkowo niskiej temperaturze.
Dalsza korzyść z zastosowania anizolu wynika



Z jego temperatury wrzenia wynoszącej 155>Ó,
w której jak się okazało prowadzenie dekar-
bcksyflaeji przebiega szczególnie korzystnie.
Według wynalazku przy zastosowaniu wil¬

gotnej p-hydroksyfenyioglicyiny, nip. zawiera¬
jącej około H0% HtO, wprowadza się li kg
tego półproduktu do roztworu zawierającego
5—(10 kg dwucfolorobenzenu, oraz 0;2I5—-1 kg
anizolu i 1—3 kg metylogwaijakolu. Otrzymany
roztwór ogrzewa się łagodnie z oddestylowania
całej zawartości wody w postaci azeatropu z
ainizolem, a następnie podwyższa się tempera¬
turę do 'temperatury wrzenia anizolu, stosując
chłodnicę zwrotną, przy czyim następuje de¬
karboksylacja z wysoką wydajnością.
Przykład. 1K> kg świeżo odwirowanej p-

-ihydroksyfenyilfoglicyny o zawartości około fliO%
wody wprowadzono do naczynia emaliowanego,
ogrzewanego na łaźni olejowej i zaopatrzonego
w dhłodnicę zwrotną z rozdzielaczem skroplin
do ciągłego odbierania wody i zawracania lżej¬
szego od wody rozpuszczalinika. Do naczynia
wprowadzono 810 kg o-dwuohlorobenzenu, 20 kg
metylogwajakolu i 5 kg anizolu. W pierwszym
okresie ogrzewania odcłiodził azeotrop, który po
skropleniu rozdzielał się, przy czyim anizol po¬
wracał do naczynia. Po usunięciu całej ilości

wody podwyższono temperaturę do około T5<5ÓC
czyli do temperatury wrzenia sudhego anizolu,
w której to temperaturze zachodził proces de-
kanboksyilaciji. Temperaiturę tę utrzymywano
w ciągu 12 godzin zawracająjc wykroplony ani-
zol do naczynia reakcyjnego. Po ochłodzeniu
wyodrębniono matoł w postaci krystalicznej
przez zadanie rozcieńczonym kwasem siarko¬
wymi.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania metolu z p-hydroksyfe-
nyloglicyny przez dekarlboksylację drogą ogrze¬
walnia w obecności związków działających ka¬
talitycznie, znamienny tym, że do środowiska
reakcji wprowadza się imetylogwajakoi jako
katalizator oraz amizol jako czynnik azeotro-
pujący i po usunięciu wilgoci przez oddestylo¬
wanie azeotropu anizol-woda, prowadizi się
dekartooksylację pod chłodnicą zwrotną w tem¬
peraturze wrzenia anizolu.
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