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W patencie nr 46639 opisany jest sposób wytwa¬
rzania czystego para-hydroksyfenylosalicyloamidu,
w którym w atmosferze gaziu obojętnego kondensuje
się salol z paraaminofenoiem, wolnym od żelaza
lub zawierającym żelazo w ilości nie przekraczają¬
cej 0,0001% wagowego, a otrzymany produkt kry¬
stalizuje z alkoholu butylowego lub amylowego
ewentualnie przemywa tymi rozpuszczalnikami po
jednorazowej krystalizacji z alkoholu etylowego.

W opisanym sposobie unika się stosowanej w in¬
nych imeitodach wielokrotnej krystalizacji otrzyma¬
nego para-hydroksyfenylosalicyioamidu np. z alko¬
holu etylowego. Produkt uzyskuje się 70% wydajno¬
ścią teorii. Sposób ten ma jednak tę niedogodność,
że stosowany para-aminofenol musi być całkowicie
wolny od żelaza, lub zawierać żelazo w ilości nie
przekraczającej 0,0001% wagowego. Takie uprzednie
oczyszczanie paraaminofenolu jest czasochłonne i
przy kilkakrotnej krystalizacji powoduje zużycie zna¬
cznych ilości rozpuszczalników.

Stwierdzono, że warunek tak niskiej zawartości
żelaza w paraamrMofenolu, stosowanego do konden¬
sacji z salolem nie musi być spełniony, o ile w cza¬
sie oczyszczania paraaminofenolu, a następnie w cza¬
sie jego ikondensaoji z salolem oraz do wytrącenia
gotowego produktu doda się wersenianu sodu. Wer-
senian sodu tworzy kompleksy helatowe z jonami
żelaza, uniemożliwiając katalityczne utleniające
działanie żelaza, a poza tym ułatwia odmycie że¬
laza w postaci kompleksów.

Stwierdzono również, że dodanie ksylenu do al¬
koholu butylowego stosowanego do krystalizacji
surowego rwa-hydroksyfenylosalicylbamidu umoż¬
liwia znaczne zwiększenie czystości krystalizowa¬
nego gotowego produktu.

Sposobem wed}ug wynalazku techniczny para-
-aipinofenyl oczyszcza się wstępnie przeprowadza¬
jąc go w znany sposób w chlorowodorek para-ami-
4nofenolu, który po wysoleniu z roztworu za po¬
mocą chlorku sodu, odfiltrowaniu i przemyciu roz¬
tworem chlorku sodu, rozpuszcza się w gorącej
wodzie i zobojętnia do wartości pH = 7 za pomocą
rozcieńczonego roztworu wodorotlenku sodu, zawie¬
rającego około 0,01% wagowego wersenianu dwu-
sodowego. Po ochłodzeniu z roztworu wydziela się
para-aminofenol, który odfLltrowuje się i przemywa
1,5 procentowym roztworem siarczynu sodu z doda¬
tkiem kwasu solnego oraz wersenianu dwusodo-
wego w ilości 10% w stosunku do siarczynu sodu.
Otrzymany para-aminofenol zawierający pozostały
z przemycia wersenian dwusodowy kondensuje się
z dwukrotną ilością salolu w temperaturze 185-
196 °C. Po zakończeniu procesu kondensacji pro¬
dukt wylewa się do wody zakwaszonej kwasem
solnym, zawierającej około 5% wersenianu dwu-
sodowego. W czasie mieszania wytrąca się osad
para-hydroksyfenylosaliicyloaimiidu, który po przemy¬
ciu wodą oraz po wysuszeniu benzenem, odfiltro-
wuje się, suszy w temperaturze 115-120°C, a na-
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lenem, przygotowanej w stosunku 1 :3. Oczyszczony
w ten sposób para-hydix)tksyfenylosalicyloaniid su¬
szy się w tempraturze 115-120°G.

Temperatura topnienia otrzymanego czystego pa-
ra-hydroksyfenylosalicyloamidu wynosi 178 - 179°C.

Przykład. Oczyszczanie para-aminofenolu. 4
łqg technicznego paraaminofenoiu, 20 litrów wody
destylowanej, 4 litry stężonego kwasu solnego oraz
0,8 kg węgla aktywnego ogrzewa się do wrzenia
i sączy przez filtr próżniowy. Do przesączu dodaje
się ponownie węgiel aktywny, ogrzewa do wrzenia
i ponownie filtruje. Proces oczyszczania prowadzi
się do otrzymania roztworu bezbarwnego. Chloro¬
wodorek para-airninofenolu wytrąca się z roztworu
chlorkiem sodu oraz przemywa po odsączeniu chlo¬
rowodorku nasyconym roztworem tej soli. Nastę¬
pnie chlorowodorek rozpuszcza się w 20 litrach
gorącej wody i zobojętnia do wartości pH = 7 za
pomocą roztworu, zawierającego w jednym litrze
wody 0,2 kg wodorotlenku sodowego, 0,08 kg siar¬
czynu sodowego i 0,02 kg wersenianu dwusodowego.
W czasie zobojętniania całość miesza się dokładnie,
przy czym wytrąca się para-aiminofenol. Wydzielo¬
ny osad para-aminofenolu odfiltrowuje się na nuczy
i dokładnie przemywa się roztworem, zawierającym
na 1 litr wody destylowanej 5 ml stężonego kwasu
solnego, 15 g siarczynu sodowego i 1,5 g wersenianu
dwusodowego. Po przemyciu para-aminofenol su¬
szy się. Otrzymany para-aminofenol zawiera 0,003%
Fe.

Kondensacja para-aminofenolu z salolem. 3 kg
salolu ogrzewa się w trójszyjnej kolbie na łaźni
piaskowej do stopienia i przepuszczając przez kolbę
azot dodaje 1,5 kg oczyszczonego para-aminofenolu,
po czym całość ogrzewa się do temperatury 185 -
195°C w ciągu 1,5-2 godzin. Po zakończeniu kon¬
densacji zawartość kolby wylewa się do 30 litrów
wody, zawierającej 0,5 litra stężonego kwasu sol¬
nego i 5 g wersenianu dwusodowego. W czasie
mieszania wytrąca się osad surowego para-hydiro-
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ksyfenylosalicyloaimidu. Osad odfliltrowuje się, prze¬
mywa wodą do uzyskania w przesączu wartości
pH = 7, miesza z benzenem, filtruje i suszy w tem¬
peraturze 115-120°C.

KnystołLzactJa para-hydroksyfenylosajliłC^loamidu.
1 kg suchego surowego para4iydiix>ksyfenylosalieylo-
amidu zalewa się 3,2 litra mieszaniny, składającej
się z 1 części butanolu i trzech części ksylenu, ogrze¬
wa w kolbie do całkowitego rozpuszczenia się osa¬
du, dodaje 0,2 kg węgla aktywnego, a następnie
ogrzewa do wrzenia. Po przesączeniu i ochłodzeniu
wykrystalizowuje osad para-hydroksyfenylosalicylo-
amidu, który odfilitrowuje się i suszy w tempera¬
turze 115 - 120°C. Temperatura topnienia czystego
para-hydroksyfenylosalicyloamidu wynosi 178-179°C.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania czystego para-hydiroksyfeny-
losalicyloamidu przez kondensację para-aminofenolu
wolnego od żelaza lub zawierającego żelazo w ilości
nieprzekraczającej 0,0001% z salolem i krystaliza¬
cję z rozpuszczalników organicznych według patentu
nr 46639, znamienny tym, że do kondensacji sto¬
suje się para-aminofenol oczyszczony wstępnie od
żelaza przez przeprowadzenie go w znany sposób
w chlorowodorek para-aminofenolu, z którego ami-
nofenol wydziela się za pomocą wodorotlenku sodu
z dodatkietm wersenianu dwusodowego i przemywa
siarczynem sodu z dodatkiem kwasu solnego oraz
wersenianu dwusodowego, po czym para-aminofenol
zawierający z przemycia wersenian dwusodowy
kondensuje się z salolem i z mieszaniny poreakcyj¬
nej wytrąca w rozcieńczonym roztworze kwasu
solnego z dodatkiem wersenianu dwusodowego
para-hydiroksyfenylosalicyloamid, który krystalizuje
się z mieszaniny alkoholu butylowego z ksylenem
w stosunku 1:3.
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