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Sposéb wytwarzania anizolu

Patent trwa od dnia 29 czerwca 1959 r.
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Anizol czyli metoksybenkzen otrzymuje sig
W znany sposob przez metylowanie fenolu
wzglednie fenolanu sodu siarczanem dwume-
tylowym. Ze wzgledu na trujace wlasciwosci
siarczanu dwumetylowego. wszelkie manipula-
cje z nim, zwlaszcza przeprowadzane w skali
przemyslowej, wymagajg stosowania S$rodkéw
bezpieczenistwa kosztownych i utrudniajgeych
prace. Znane sg réwniez sposoby metylowania
-fenolu lub fenolanu siarczanem dwumetylo-
wym w roztworze wodnym. Wpymagajg one
przygotowania tego siarczanu w stanie czy-
stym oraz manipulacji z nim, ktére nie sg
o wiele bardziej bezpieczne, niz z siarczanem
dwumetylowym, a wydajno§é otrzymywana tgy
droga jest na ogél niska-

Sposob wedlug wynalazku polega na wytwo-

rzeniu najpierw bezwodnej soli sodowej kwa-

su metylosiarkowego w stanie stalym. W {ym

+; Wladciciel patentu o$wiadezyl, iz wspél-
iwércami wynalazku s inz. Tadeusz Sniezek,
mgr Ludomir Jarzynhski i Jézef Handzlik.

celu wkrapla sie stezony kwas siarkowy do ilo-
$ci stechiometrycznej lub do malego nadmiaru
hezwodnego metanolu podczas iniensywnego
chlodzenia. Otrzymany surowy kwas metylo-
siarkowy wkrapla si¢ do sody bezwodnej uzy-
tej w malym nadmiarze, podczas intensywne-
go mieszania. Otrzymuje si¢ przy tym sél so-
dowa kwasu metylosiarkowego w stanie sta-
lym, ktérg nastgpnie miesza sie ze stalym feno-
lanem sodowym otrzymenym przez zmieszaniz
stechiometrycznych ilo§ci krystalicznego feno-
lu z wodorotlenkiem sodu rczpuszczonym w jak
najmniejszej niezbednej do rozpuszczenia ilosci
wody. Mieszanine tych suchych substancji, me-
{ylosiarczanu sodowego i fenolanu sodowegc,
ogrzewa sie na lazni, ktérej temperature pod-
nosi sie stopniowo w ciggu krétkiego czasu do
150—200°C, a nastepnie utrzymuje w tej tem-
peraturze przez parg godzin. W miare przebie-
gu reakcji destyluje anizol. W celu uwolnienia
reszty anizolu oraz nie przereagowanego feno-
lu z masy poreakcyjnej, zadaje si¢ ja mala
iloscia wody niezbedng dc jej rozpuszczenia,
wprowadza Zywa parg i destyluje dalej- Otrzy-



many surowy anizol jest zanieczyszczony jedy-
nie fenolem i woda. Po odwcdnieniu poddaje
si¢ go rektyfikacji, otrzymujgc czysty anizol,
z wydajnoScia wynoszgcg okolo 709, wydajno-
éci teoretycznej w stosunku do fenolu uzytege
lub okolo 90%, w stosunku do fenolu przerea-
gowanego. Frakcje stanowigeg fenol nie prze-
reagowany wykorzystuje si¢ w nast¢pnej szar-
2y produkcyjnej. ,

Sposob wedlug wynalazku umozliwia wy-
twarzanie anizolu z duzg wydajnoscig i w sta-
nie bardzo czystym, przy czym nie wymaga
stosowania Srodkow bezpieczenstwa.

Przyklad. 30 1 stezorego kwasu siarkowe-
go wkioplono do 30 1 bezwodnego metanolu
podczas intensywnego chlodzenia, a otrzymang
ciecz wprowadzono do 63 kg sody bezwodncj
w ciggu poél godziny przy intensywnym mie-
szaniu. Otrzymano w ten sposob s6l sodowa
kwasu metylosiarkowego w stanie stalym.

46 kg fenolu krystalicznego zmieszano
z 50%-owym tugiem sodowym zawierajgcym
23 kg wodorotlenku sodowego. Do zestalonej
masy wprowadzono otrzymang poprzednio sol
sodowg kwasu metylosiarkowego, dokladnie
wymieszano, po czym ogrzewano na lazni olejo-
wej, ktorej temperature podwyzszano do oko-
lo 200°C w ciggu pél godziny i utrzymywanc

2063. RSW ,,Prasa“, Kielce

ra tym poziomie w ciggu dalszych trzech go-
dzin- Z mieszaniny destylowal azeotrop, anizol-
-woda, z malym zanieczyszczenieni fenolem.
Po zakoriczeniu destylacji, oddzielonc warstw:
a2nizolu od warstwy wodnej, a do naczynia re-
akeyjnego wprowadzono 40 kg wody i zywg
parg, po czym destylowano dalej az do osta-
tecznego odpedzenia resztek anizolu i fenolu.
Surowy anizol po odwodnieniu poddano rekty-
fikacji, przy czym uzyskano okolo 35 kg anizo-
lu czyslego oraz okolo 8 kg fenolu niec przere-
agowanego, ktory uzyto w nastepnej szarzy.

Zastrzezenie patentowe

Sposob wytwarzanie anizolu z fenolanu so-
dowego i kwasu metylosiarkowego, znamienny
tym, ze mieszanine stezonego kwasu siarkowe-
go z bezwodnym metanolem wkrapla si¢ dc
bezwodnego weglanu sodcwego, a nasteonie
ctrzymany zestalony prodiikt miesza sie ze sta-
lym fenolanem sodowym i ogrzewa do tempe-
ratury 200°C.

Spétdzielnia Pracy Chemikow
s2Drobchem*

Zastepca: mgr inz. Witold Hennel
rzecznik patentowy



	PL43984B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


