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Spesoh wytwarzania czystegoe

1

w pateqc1e nr 46639 opisany jest spos6b wytwa-
rzanja czystego para- hydroksyfenylosahcyloam.ldu,
w ktérym w atmosierze gazu obouebnego kondensuje
sig salod z paraamnofenodem wo]mym od zelaza
lub zavmera;acym zel.a.zo w ﬂoécl nie przekraczajg-
oaJ 000019’ rwagawego, a otrzymany produkt kry-
sﬁa.h.zme z alkoholu butylowego lub amylowego
ewentualnie przemywa tymi rozpuszozalmkaml po
jednorazowej krystalizacji z alkoholu etylowego.

W opisanym sposobie unika sie stosowanej w in-
nych imetodach wielokrotnej krystalizacji otrzyma-
nego para-hydroksyfenylosalicyloamidu np. z alko-
holu etylowego. Produkt uzyskuje sie 70% wydajno-
$cig teorii. Sposéb ten ma jednak te niedogodnosc,
ze stosowany para-aminofenol musi byé catkowicie
wolny od zelaza, lub zawieraé zelazo w iloSci nie
przekraczajacej 0,0001% wagowego. Takie uprzednie
oczyszczanie paraaminofenolu jest czasochlonne i
przy kilkakrotnej krystalizacji powoduje zuzycie zna-
cznych iloSci rozpuszczalnikéw.

Stwierdzono, ze warunek tak niskiej zawartosci
zelaza w paraaminofenolu, stosowanego do konden-
sacji z salolem nie musi by¢ spetniony, o ile w cza-
sie oczyszczania paraaminofenolu, a nastepnie w cza-~
sie jego kondensacji z salolem oraz do wytracenia
gotowego produktu doda si¢ wersenianu sodu. Wer-
senian sodu tworzy kompleksy helatowe z jonami
zelaza, uniemozliwiajgc Kkatalityczne utleniajace
dzialanie Zelaza, a poza tym wulatwia odmycie Zze-
laza w postaci kompleksow.
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Stwierdzono réwniez, ze 'dodame ksylenu do al-
lmholu butylowego stosowanego do krystalizacji
surowego para—hydmksyfenylosahcyloanmdu umoz-
1nw1a maczne wzmqks«zeme czystoém krystalizowa-
tne,o gotowego produktu

Sposqpem wedlug wynaﬂazku techniczny para-
a:ggmfenyl oczyszcza sie watgpme pmepmwadm
jac go w znany sposob w chlorowodorek para-ami-
-nofenolu, ktory po wysoleniu z roztworu za po-
mocg chlorku sodu, odfiltrowaniu i przemyciu roz-
tworem chlorku sodu, Trozpuszcza sie W goracej
wodzie i zobojetnia do wartoséci pH =7 za pomocy
rozcienczonego roztworu wodorotlenku sodu, zawie-
rajgcego okoto 0,01% wagowego wersenianu dwu-
sodowego. Po ochlodzeniu z roztworu wydziela sie
para-aminofenol, ktéry odfiltrowuje sie i przemywa
1,5 procentowym roztworem siarczynu sodu z doda-
tkiem kwasu solnego oraz wersenianu dwusodo-
wego w ilodci 10% w stosunku do siarczynu sodu.
Otrzymany para-aminofenol zawierajacy pozostaly
z przemycia wersenian dwusodowy kondensuje sie
z dwukrotng ilo$cig salolu w temperaturze 185-
196 °C. Po zakonczeniu procesu kondensacji pro-
dukt wylewa sie do wody zakwaszonej kwasem
solnym, zawierajgcej okolo 5% wersenianu dwu-
sodowego. W czasie mieszania wytraca sie osad
para-hydroksyfenylosalicyloamidu, ktéry po przemy-
ciu wodg oraz po wysuszeniu benzenem, odfiltro-
wuje sie, suszy w temperaturze 115-120°C, a na-
stepnie krystalizuje z mieszaniny butanolu z ksy-



52138

3
lenem, przygotowanej w stosunku 1 :3. Oczyszczony
w ten sposéb para-hydroksyfenylesalicyloamid su-
szy sie¢ w tempraturze 115-120°C.

Temperatura topnienia otrzymanego czysbtego pa- .

ra-hydroksyfenylosalicyloamidu wynosi 178 - 179°C.

Przyklad Oczyszczanie para-aminofenolu. 4
kg technicznego paraaminofenolu, 20 litréw wody
destylowanej, 4 litry stezonego kwasu solnego oraz
0,8 kg wegla aktywnego ogrzewa sie do wrzenia
i sgezy przez filtr prézniowy. Do przesaczu dodaje
sie ponownie wegiel aktywny, ogrzewa do wrzenia
i ponownie filtruje. Proces oczysaczania prowadzi
sie do otfrzymania roztworu bezbarwnego. Chloro-
wodorek para-aminofenolu wytragca sie z roztworu
chlorkiem sodu oraz przemywa po odsgczeniu chlo-
rowodorku nasyconym roztworem tej soli. Naste-
pnie chlorowodorek rozpuszcza sie w 20 litrach
gorace] wody i zobojetnia do warto$ci pH= T za
pomoca roztworu, zawierajgcego w jednym litrze
wody 0,2 kg wodorotlenku sodowego, 0,08 kg siar-
czynu sodowego i 0,02 kg wersenianu dwusodowego.
W czasie zobojetniania calo§¢ miesza sie dokladmie,
przy czym wyfraca sie para-aminofenol. Wydzielo-
ny osad para-aminofenolu odfiltrowuje sie na nuczy
i dokladnie przemywa si¢ roztworem, zawierajagcym
na 1 litr wody destylowanej 5 ml stezonego kwasu
solnego, 15 g siarczynu sodowego i 1,5 g wersenianu
dwusodowego. Po przemyciu para-aminofenol su-
szy sie. Otrzymany para-aminofenol zawiera 0,003%
Fe. '

Kondensacja para-aminofenolu z salolem. 3 kg
salolu ogrzewa sie¢ w 1rojszyjnej kolbie ma 1azmi
piaskowej do stopienia i przepuszczajac przez kolbe
azot dodaje 1,5 kg oczyszczonego para-aminofenolu,
po czym calos¢ ogrzewa sie do temperatury 185-
195°C w ciggu 1,5-2 godzin. Po zakonhczeniu kon-
densacji zawartos¢é kolby wylewa si¢ do 30 litréw
wody, zawierajacej 0,5 litra stezonego kwasu sol-
nego i 5 g wersenianu dwusodowego. W czasie
mieszania wytragca sie osad surowego para-hydro-
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ksyfenylosalicyloamidu. Osad odfliltrowuje sig, prze-
mywa wodg do uzyskania w przesgczu wartosci
pH =17, miesza z benzenem, fnl’muelsuuywtm-
peraturze 115 - 120°C.

Krystalizadja para-hydroksyfenylosalicyloamidu.
1 kg suchego surowego para-hydroksyfenylosalicylo-
amidu zalewa sie 3,2 litra mieszaniny, skladajgoej
sie z 1 czeSci butanolu i trzech czeSci ksylenu, ogrze-
wa w kolbie do catkowitego rozpuszczenia sie osa-
du, dodaje 0,2 kg wegla aktywnego, a mastepnie
ogrzewa do wrzenia. Po przesgczeniu i ochlodzeniu
wykrystalizowuje osad para-hydroksyfenylosalicylo-

© amidu, ktéry odfiltrowuje sie i suszy w tempera-

turze 115-120°C. Temperatura topnienia czystego
para-hydroksyfenylosalicyloamidu wymosi 178-179°C.

Zastrzezenie patentowe

SposOb wytwarzania czystego para-hydroksyfeny-
losalicyloamidu przez kondensacje¢ para-aminofenolu
wolnego od Zelaza lub zawierajacego zelazo w ilo§ci
nieprzekraczajgcej 0,0001% z salolem i krystaliza-
cje z rozpuszczalnik6w organieznych wedlug patentu
nr 46639, znamienny tym, Ze do kondensacji sto-
suje sie¢ para-aminofenol oczyszczony wstepnie od
zelaza przez przeprowadzenie go w znany spos6b
w chlorowodorek para-aminofenolu, z ktérego ami-
nofenol wydziela sie za pomocg wodorotlenku sodu
z dodatkiem wersenianu dwusodowego i przemywa
siarczynem sodu z dodatkiem kwasu solnego oraz
wersenianu dwusodowego, po czym para-aminofenol
zawierajagcy z przemycia wersenian dwusodowy
kondensuje sie¢ z salolem i z mieszaniny poreakcyj-
nej wytrgca w rozcienczonym roztworze kwasu
solnego =z dodatkiem wersenianu dwusodowego
para-hydroksyfenylosalicyloamid, ktéry krystalizuje
sie z mieszaniny alkoholu butylowego z ksylenem
w stosunku 1 :3. .
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