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Sposéb wytwarzania rezorcyny i m-aminofenolu na drodze hydrolizy siarczanu m-fenylenodwuaminy

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania rezorcyny i m-aminofenolu na drodze hydrolizy siarczanu
m-fenylenodwuaminy wobec inhibitoréw zapobiegajacych zesmoleniom.

Rezorcyna stanowi p6iprodukt w dziedzinie lekkiej syntezy organicznej, przede wszystkim w przemysle
barwnikarskim, farmaceutycznym i gumowym. m-Aminofenol jest uzywany jako péiprodukt do syntezy kwasu.
p-aminosalicylowego, stanowiacego lek przeciwgruZliczy oraz do syntezy barwnikéw.

Jeden ze znanych sposobéw wytwarzania rezorcyny z m-fenylenodwuaminy polega na ogrzewaniu m-feny-
lenodwi:aminy z 10%-owym kwasem solnym w stosunku molowym m-fenylenodwuaminy de kwasu solnego jak-
1:1,5 w temperaturze 180°C. Sposobem tym otrzymuje si¢ rezorcyne z wydajnoscia 33,3% obok Sladowych
ilosci m-aminofenolu. Rezorcyng wytwarza si¢ znanym sposobem takze przez ogrzewanie m-fenylenodwuaminy
z 12,7%-owym kwasem siarkowym w stosunku molowym m-fenylenodwuaminy do kwasu siarkowego jak 1 : 1,6
wrurze tantalowej lub autoklawie ze stali Monela w atmosferze azotu w temperaturze 220° C Po ekstrakcjl
eterem otrzymuje si¢ 98%-owg rezorcyne z wydajnoscia 68,7%. '

Otrzymana opisanymi wyzZej znanymi sposobami rezorcyna, nie poddawana dodatkowo ekstrakcji eterem,
zawiera duze ilosci czesci smolistych. - :

m-Aminofenol wytwarza si¢ w technice znanymi sposobami dziataniem chlorku amonowego i amoniaku na
rezorcyne badZ dziataniem tugu sodowego na suchy kwas metanilowy lub jego s6l sodowa metoda stopowa. .

" Istota wynalazku polega na jednoczesnym wytwarzaniu rezorcyny i m-aminofenolu prostym sposobem,
polegajacym na ogrzewaniu 1 mola siarczanu m-fenylenodwuaminy z 1 molem kwasu siarkowego w postaci
10%-owego wodnego roztworu w obecn:$ci hydrochinonu lub jego monoeteru benzylowego jako inhibitoréw
zapobiegajacych zesmoleniom, uzytych w ilosci do 0,1% wagowych w stosunku do ilosci reagujacej m-fenyleno-
dwuaminy. Reakcje hydrolizy prowadzi si¢ w temperaturze 200—220°C. _ '

Uzyskany siarczan m-aminofenolu jest zanieczyszczony zwiazkiem wyjsciowym, w zwigzku z czym prze-
prowadza si¢ go, po wyodrebnieniu z masy poreakcyjnej przez odsaczenie, przy pomocy sody w wolng amine,
ktOra oczyszcza si¢ przez krystalizacj¢ z wody. Rezorcyne ekstrahujesi¢ z przesaczu pozostatego po oddzieleniu
m-aminofenolu octanem butylu, oddestylowuje rozpuszczalnik pod prézinig ikrystalizuje otrzymang w ten
spos6b surowg rezorcyne z chlorobenzenu. Odcieki po krystalizacji uzywa si¢ do nastepnej partii hydrolizy.
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Zamiast opisanego powyzej sposobu wyodrgbniania rezorcyny z przesgczu pozostatego po oddzieleniu
m-aminofenolu mozna réwniez odparowa¢ ten przesgcz do sucha i wydzielié rezorcynge na drodze ekstrakcii
chlorobenzenem. W wyniku przeprowadzonego w ten sposéb procesu otrzymuje si¢ rezorcyng z wydajnoscia
powyzej 70% obok m-aminofenolu, uzyskiwanego z wydajnoscig okoto 15%.

Przemystowy sposéb jednoczesnego wytwarzania rezorcyny i m-aminofenolu nie byt dotychczas znany.

Wynalazek ilustruja nast¢pujace przyktady, w ktdérych cze¢éci oznaczaja czgéci wagowe, a temperatura jest
podana w stopniach Celsjusza:

Przyktad I 206 czesci siarczanu m-fenylenodwuaminy wsypuje si¢ do 1000 czesci 10%-owego kwasu
siarkowego, dodaje 0,2 czgsci hydrochinonu i ogrzewa w ciagu 4 godzin w autoklawie wyolowionym lub ze stali _
Monela w temperaturze 210—-220° pod cisnieniem okoto 23 atmosfer, po czym chtodzi si¢ cato$é do
temperatury 120° i oddestylowuje 700 czgéci wody, a nastepnie chtodzi pozostata mase do temperatury 20°
i odsgcza siarczan m-aminofenolu wraz z zanieczyszczeniami. Z przesgczu ekstrahuje si¢ rezorcyn¢ dwukrotnie
300 czesciami octanu butylu, oddestylowuje rozpuszczalnik pod préznig i krystalizuje otrzymana surowa
rezorcyng z chlorobenzenu w stosunku wagowym 1 :8. Otrzymuje sie 80 czedci rezorcyny o temperaturze
topnienia 109,5—110,3°, co stanowi 70% wydajnosci.

Osad siarczanu m-aminofenolu rozpuszcza si¢ na goraco w 100 czesciach wody, dodaje 1 czg¢éé wegla
aktywnego isaczy. Przesgcz alkalizuje si¢ 10%-owym roztworem sody do pH = 8,5 i chtodzi do temperatury
pokojowe;j. Wykrystallzowany m-aminofenol odsacza si¢ isuszy. Otrzymuje si¢ 16 czgéci produktu o temperatu-
rze topnienia 121—123°. Wydajno$¢ wynosi 15%.

Przyktad I Proces otrzymywania rezorcyny provwadzn sie¢ sposobem opisanym w przyktadzie I, przy
czym zamiast 0,2 czgsci hydrochinonu uzywa si¢ 0,2 czeéci jego monoeteru benzylowego, a przesacz po
usunig¢ciu siarczanu m-aminofenolu odparowuje si¢ do sucha i ekstrahuje dwukrotnie wrzacym chlorobenzenem,
stosujac do kazde] ekstracji po 6 1 rozpuszczalnika. Otrzymuje si¢ 80 czesci rezorcyny o temperaturze topnienia
109 5—110,3°, co stanowi 70% wydajnosci.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania rezorcyny i m-aminofenolu na drpdze hydrolizy siarczanu m-fenylenodwuaminy
w temperaturze 200—220° za pomocg kwasu siarkowego, znamienny tym, ze syntezg rezorcyny i m-aminofenolu
prowadzi si¢ jednoczesnie, dzialajagc na 1 mol siarczanu m-fenylenodwuaminy- 1 molem kwasu siarkowego
w postaci 10%-owego wodnego roztworu w obecnosci do 0,1% wagowych hydrochinonu lub jego monoeteru
benzylowego w stosunku do uzytej ilosci siarczanu m-fenylenodwuaminy, po czym po ochtodzeniu do
temperatury pokojowej odsacza si¢ z masy poreakcyjnej wykrystalizowany siarczan m-aminofenolu, przeprowa-
dza go w wolna amine, ktdrg oczyszcza si¢ przez krystalizacie z wody, a z przesaczu pozostatego po oddzieleniu
m-aminofenolu ekstrahu]e si¢ rezorcyn¢ octanem butylu, oddestylowuje rozpuszczalnik pod préznig i krystalizu-
je otrzymana surowq rezorcyng z chlorobenzenu albo przesacz po usunigciu siarczanu m-aminofenolu odparowu-
je si¢ do sucha i wydziela rezorcyn¢ na drodze ekstrakcji chlorobenzenem.
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