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Znane jest wytwarzanie amidu kwasu sali-
cylowego przez przereagowanie estru kwasu sa-
hcylowego, korzystme estru metylowego kwa-

su sahcylowego z wodnym roztworem amo-

niaku. Reakcje prowadzi sie stosujgc duzy nad-
miar amoniaku, w celu osiggniecia calkowitego
przereagowania w stosunkowo krétkim czasie
i utrzymania w roztworze do konica reakcji
wytworzonego amidu kwasu salicylowego. Z
roztworu reakcyjnego, skladajgcego sie¢ z ami-
du kwasu salicylowego, alkoholu i amoniaku
w wodzie wydziela sie przez o‘dpedzenie wzgled-
nie usunigcie nadmiaru amoniaku oraz utwo-
Tzonego alkoholu trudno’ rozpuszczalny w wo-
dzie amid kwasu salicylowego. Mozna to osigg-
naé np. przez odparowanie mieszaniny reak-
cyjnej. Otrzymuje sie produkt mniej lub wig-
cej zabarwiony, ktéry w wigkszosci zastoso-
wanl wymaga oczyszczenia.

" Prébowano wyods tbnié amid kwasu “salicy-

lowego z amoniakalnego roztworu reakcyjnego,
doprowadzajac warto§é pH roztworu przez do-
danie kwasu do takiego poziomu, zeby wy- °
tracil si¢ amid z kwasu salicylowego, a pro-
dukty uboczne pozostaly w roztworze. Jednak-
ze i w tym przypadku otrzymuje sie produkt
zanieczyszczony solami amonowymi powstaja-
cymi przy zobojetnieniu roztworu reakcyjnego.
Otrzymany produkt nie nadaje si¢ do celéw
farmaceutycznych bez poddama dodatkomu
oczyszczaniu, )

Odpedzanie z mieszaniny reakcy:nej amania-
ku 1 alkoholu przeprowadzano réwniez przez
wdmuchiwanie pary wodnej albo innych ga-

‘z6w noénych do uprzednio ogrzanego roztworu.

Jednakze amid kwasu salicylowego uwolniony

‘w ten spos6b od nadmiaru amoniaku nalezy

réwniez przekrystalizowaé w wodzie albo
w innym rozpuszczalniku, jezell ma byé sto-
sowany do celéw farmaceutycznych. Poza tym
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wp'row_agizenie pary wodnej prowadzi do roz-
cieficzania roztworu. reakcyjnego i da zmniej-
. szahia . wydajnosci amidy kwasu salicylowego.

Obecnie stwierdzono, ze unika sie wymie-
nionych niedogodno$ci i otrzymuje bezposred-

nio z rozfworu reakcyjnego amid kwasu sali-

cylo vego wystarczajaco czysty nawet do celéw
farmaceutycznych, jeiel_i odpedzanie nadmiam

amoaiaku i wytworzonego alkoholu, np. metano-

lu, przeprowadza sie w taki sposéb, ze roztwdr
nie podgrzany wsternie przeprowadza sie W
temperaturze 90 — 100°C przez odparowywacz
pow1erzchmowy )

Od. arowywacz, korzystnie w postaci grusz-
ki, umieszcza sie¢ w odpowiedni sposéb w ko-
lumnie odpedowej, skladajacej sie zwlaszcza
2z zamknietego, cylindrycznego pustego zbior-
nika, posiadajgcej na glowicy urzadzenie roz-
dzielcze, z ktérego roziwér S§cieka w réwno-
miernie cienkiej warstwie na powierzchnig
odparowywacza. ’

“Amoniak i alkohol odpedzone z roztworu re-

‘akcyjnego . przy zetknieciu sie z powierzchma
odparowywacza opuszczajg . kolqmne “odpedowg
w stanie pary przez giowice, a roztwér amidu
uwolniony od nich odprowadga sie dolem ko-
lumny. Przez chlodzenie przy mieszaniu albo
w inny spos6b normalnie przyjety otrzymuje
sic z tego ostatniego amid’ kwasu salicylowego
0 najwyiszej czystoSci.’ :

W sposobie wedtug wynalazku mztwér reak--

cyjny mimo bardzo krétkiego czasu przebywa-
nia na powierzchni odparowywacza . wystarcza
"doprowadzi¢ - tylko- do temperatury 92 — 95°C,
azeby nadmiar amoniaku i wytworzony alkohol
praktycznie calkowicie odpedzié. Ta szczegdl-
nie korzystna obrdbka roztworu przy wyeli-
‘minowaniu wiekszych iloci kondensatu pary
wodnej daje amid kwasu salicylowego, wyréz-
niajacy sie znacznie. wy?sz:vm stopniem czy-
stosci od osiaganego przy przekrystalizowaniu

z wody. Przez zastosowanie odpowiednich wy-
miaréw przestrzeni gazswej otaczajacej odparo-
wywacz powierzchniowy uwalniajagcy sie amo-
riak, ktory w znany sposéb zawraca si¢ do
obiegu kolowego, przechodzi do _urzadzenia' ab-
sorbcy]nego i bez trudnos$ci uzyskuje sie nie-

- zmrema]ace sie stezeme amoniaku, wynoszace

25 = 26% objetosciowo, dzigki czemu powstajg’
szczegolrie korzystne “warunki dla nowej 're-
aligﬁ amoniaky z estrem kwasu salicylowego.
Odparowywac? i kolumne odpedowg korzyst-
nnie wyknnuje sie z materialu - VA, poniewaz
jak wykazuje prakiyka, produkt wskutek krét-
kiego okresu przebywania roztworu w apara-
turze nie zabarwia si¢ wecale.
Zastrzezenia patentowe
1. Spos6L. wytwarzania czystego amidu kwasu
salicylowego 2z roztworéw powstajgcych
z reakcji estru kwasu salicylowego z wod-
nym roztworem amoniaku ‘'w nadmiarze,”
znamienny tym, Ze w celu usunigcia nad-
- miaru amoniaku oraz wytworzonego alkoho-_
lu, toztwér reakcyjny nie poddany uprzed-
niemu ogrzaniu przepuszcza sie¢ w tempera- -
turach miedzy 90 — 100°C przez odparowy-
wacz powierzchniowy, @ amid kwasu ‘sali-
" eylowego wydziela sie z roztworu uwolnio-
nego od amoniaku 1 alkoholu przez chtodze-
‘'nie - przy mieszaniu albo w inny zwykly
. sposéb,

" 2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze

. w strefie odparowywania utrzymuje sie
‘temperature w granicach 92 — 95°C.
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