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Sposéb otrzymywania 1-/p-tolilo/-3-metylopirazolonu-5
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Przedmiotem wynalazku jest spos6éb otrzymywa-
nia 1-/p-tolilo/-3-metylopirazolonu-5.

1-/p-tolilo/-3-metylopirazolonu-5 uzywany jest ja-
ko poéiprodukt do syntezy barwnikéw i znane sg
sposoby jego otrzymywania np. przez utlenianie
1-/p-tolilo/-3-metylopirazolidonu-5 chlorkiem zela-
zowym w §rodowisku kwasu solnego z wydajnoScig
okolo 92% (niemiecki opis patentowy nr 524 638),
lub przez kondensacje odwodnionej p-tolilohydra-
zyny z dwuketenem w $rodowisku benzenowym
z wydajno$ciag okolo 57—58% (opis patentowy St.
Zjedn. Am. nr 2017 815).

Z literatury znany jest réwniez sposéb polega-
jacy na kondensacji p-talilohydrazyny z estrem
acetylooctowym w $rodowisku alkoholowym z wy-
dajnoscig okolo 43% (Chemical Abstract 49 str.
11629 rok 1955).

W ostatnim z podanych sposobéw wyodrebnia-
nie wolnej p-tolilohydrazyny jest niekorzystne ze
wzgledu na jej duze sklonnoéci do utlenienia sig
pod wplywem tlenu z powietrza jak réwniez stra-
ty w lugu macierzystym, co w potaczeniu przy-
czynia sie do uzyskiwania niskiej wydajnoéci i za-
nieczyszczania otrzymanego z niej 1-/p-tolilo/-3-me-
tylopirazolonu-5 produktami utleniania.

Istota wynalazku polega na zabezpieczeniu p-to-
lilohydrazyny przed utlenieniem tlenem z powie-
trza przez wydzielenie jej z chlorowodorku w
wodno-amoniakalnym $rodowisku reakcji konden-
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sacji .z estrem acetylooctowym bez wyodrebniania
jej z tego Srodowiska.

Zastosowanie $§rodowiska wodno-amoniakalnego
tworzacego naturalng ochrone przed dostepem tle-
nu z powietrza przez prezno$§é par wytworzong nad
powierzchnig cieczy w warunkach prowadzenia
procesu powoduje podwyzszenie jako$ci oraz wy-
dajno$ci produktu o okolo 37% w poréwnaniu z opi-
sang w literaturze metodg kondensacji w $rodo-
wisku alkoholowym.

Spos6b otrzymywania 1-/p-tolilo/-3-metylopirazo-
lonu-5 wedlug wynalazku polega na tym, ze p-to-
lilohydrazyne uzywa sie w postaci chlorowodorku,
z ktérego po rozpuszczeniu w rozcieficzonym wod- .
nym roztworze amoniaku uwolniong zasade bez
wyodrebnienia ze $rodowiska reakeji kondensuje
sie z estrem acetylooctowym w temperaturze 60—
80°C. Z powstalej w ten sposéb soli amonowej
1-/p-tolilo/-3-metylopirazolonu-5 wydziela sie goto-
wy produkt przez wykwaszenie rozcieficzonym
kwasem mineralnym np. kwasem siarkowym lub
kwasem solnym. ‘

Przyktlad. 1 mol chlorowodorku p-tolilohydra-
zyny rozpuszcza sie w 725 ml 10%-wej wody amo-
niakalnej przy czym w $rodowisku reakcji powsta-
je p-tolilohydrazyna w postaci wolnej zasady. Po
rozpuszczeniu osadu calto$é rozciencza si¢ wodg do
objeto$ci 2 litrow. Do roztworu wkrapla sie przy
mieszaniu 130 g estru acetylooctowego. Po wkro-
pleniu estru mase reakcyjng podgrzewa sie do
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temperatury 67—70°C i w tej temperaturze utrzy-
muje przez 1 godzine. - Po tym czasie roztwor
oczyszcza sie przy pomocy 6 g wegla aktywnego
i filtruje. ‘ _

Z przesgczu wytraca sie 1-/p-tolilo/-3-metylopi-
razolon-5 30%-owym kwasem siarkowym. Po od-
sgczeniu i wysuszeniu otrzymuje sie produkt o za-
wartodci 95—97% czystego 1-/p-tolilo/-3-metylopira-
zolonu-5 z wydajno$cig okolo 80% wydajnosci teo-
retycznej w przeliczeniu na ester acetylooctowy.
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Zastrzezenie patentowe

Sposéb otrzymywania 1-/p-tolilo/-3-metylopirazo-
lonu-5 przez kondensacje p-tolilohydrazyny z es-
trem acetylooctowym, znamienny tym, ze p-tolilo-
hydrazyne uzyta.w postaci chlorowodorku traktuje
sie rozcienczonym wodnym roztworem amoniaku,
po czym tak uwolniong zasade bez wyodrebnienia
kondensuje sie z estrem acetylooctowym w tempe-
raturze 60—80°C i gotowy produkt wytrgca sie
kwasem mineralnym,

W.D.Kart. C/958/72, 200+15, A4’
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