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Sposéb wyitwarzania p-tolvilenodwuaminy
Patent trwa od dnia 10 grudnia 1955 r.

P-toluilenodwuamine stosuje si¢ miedzy innymi
jako sztuczng henng¢ do barwienia wloséw. Trwalosé
henny sztucznej zalezy od jej czystosci, czystos¢ za$
od sposobu wytwarzania. Dotychczas znane sposoby
otrzymywania p-toluilenodwuaminy oparte s3 na
redukeji aminoazotoluenu otrzymywanego z chloro-
wodorku o- lub m-toluidyny, ktéry po zdwuazowaniu
sprzega si¢ z o- lub m-toluidyng na zwiazek amino-
dwuazowy (aminoazotoluen).

Sposéb wedlug wynalazkii polega na redukowaniu
aminoazotoluenu za pomoca opitkéw zeliwnych
w obecno$ci malej iloSci kwasu solnego, z réwno-
czesnym odpedzaniem o- lub m-toluidyny, po czym
o- lub m-toluidyne odpedza z para wodna za pomo-
ca pary wodnej. Pozostala po odpedzeniu o- lub
m-toluidyny p-toluilenodwuamipe przeprowadza sig
w chlorowodorek, ktéry wytraca sie sola nieorga-
niczng, a nastepnie suszy i poddaje dzialaniu gazo-
wego amoniaku w celu rozlozenia chlorowodorku.
Otrzymang stala p-toluilenodwuamineg ekstrahuje sie
rozpuszczalnikiem, a otrzymany roztwér destyluje.

Zamiast przeprowadzenia p-toluilenodwuaminy w
chlorowodorek, mozna wyekstrahowaé ja z roztwo-
ru rozpuszczalnikiem, a nastepnie wydzieli¢ przez
destylacj¢. Opisany sposéb wytwarzania p-toluileno-
dwuaminy posiada te wyzszo$¢ nad znanymi sposo-
bami, ze umozliwia polaczenie w jeden zabieg re-
dukcji aminoazobenzenu z odpedzaniem z parg wod-
na o- lub m-toluidyny, co znacznie upraszcza proces
wytwarzania p-toluilenodwuaminy. Ponad to zasto-
sowanie do redukcji opitkéw zeliwnych w Srodowis-
ku wodnym stabo kwasnym od kwasu solnego za-
miast stosowanych dotychczas hydrosulfitu lub pytu
cynkowego w $rodowisku wodnoalkoholowym jest
znacznie tafsze i zapewnia bezpieczefistwo pracy.
Oddzielanie chlorowodorku p-toluilenodwuaminy
z roztworu wodnego przez wysolenie solg nieorga-
niczng pozwala unikngé jej utleniania, dzigki czemu
jest ona trwala i daje si¢ przechowywaé jako henna
sztuczna przez czas dluzszy.

Przyktad I. 10 kg o-toluidyny zadaje sie
6 kg 30% kwasu solnego i 1,5 kg soli kuchennej.



Nastgpnie w temperaturze 25°C wkrapla si¢ 7,75
kg 40%o roztworu azotynu sodowego. Po wkropleniu
roztworu azotynu podnosi si¢ temperature masy do
© 35°Cri w tej temperaturze miesza w ciggu 24 go-
dzin. Do otrzymanego pélproduktu, przemytego wo-
dg i przeniesionego do reduktora, dodaje si¢ 501
wody, 15 kg opilek zeliwnych i 2,5 kg 30% kwasu
solnego. Do reduktora doprowadza si¢ parg wodng,
ktéra utrzymuje odpowiednia temperature, i z ktéra
oddestylowuje si¢ o-toluidyng powrotng. Operacja
jest zakoficzona gdy w skroplinach zanika o-toluidy-
na. Po ostygnigciu roztworu w reduktorze dodaje sig
do niego 1 kg sody w celu wytrgcenia zelaza. Szlam

zeliwny odsgcza sig, a roztwér zawierajacy p-toluile-

nodwuaming poddaje ekstrakcji eterem. Surowy pro-
dukt destyluje si¢ pod ciSnieniem zwykiym lub
zmniejszonym. Otrzymuje si¢ okolo 3 kg czystej,
bezbarwnej paratoluilenodwuaminy.

Przyklad II. Postgpuje si¢ jak w przykladzie
I, lecz roztwér zawierajgcy p-toluilenodwuamine za-
daje si¢ 2,7 kg 30%-ego kwasu solnego i dodaje
soli kuchennej w iloSci odpowiadajgcej roztworowi
nasyconemu. Wytrgcony chlorowodorek p-toluileno-
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dwuaminy suszy si¢ i poddaje dzialaniu gazowego
amoniaku, a nastepnie ekstrahuje sig benzenem. Su-
rowy produkt destyluje sig pod ciSnieniem zwykiym
lub zmniejszonym. Otrzymuje si¢ okolo 3 kg czystej,
bezbarwnej p-toluilenodwuaminy.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania p-toluilenodwuaminy przez
redukcje aminoazotoluenu, za pomocg opitkéw
zeliwnych w obecnos$ci malej iloSci kwasu solne-
go, znamienny tym, ze w ezasie redukcji odpgedza
si¢ o- lub m-toluidyng za pomoca pary wodnej.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
otrzymang p-toluilenodwuaming przeprowadza
w chlorowodorek, ktéry wytraca si¢ z roztworu
solg nieorganiczng, a nastepnie suszy i poddaje
dzialaniu gazowego amoniaku*w celu rozlozenia
chlorowodorku, po czym p-toluilenodwuaming
ekstrahuje sie rozpuszczalnikiem i destyluje.
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