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Sposéb wyodrebniania czystego amidu kwasu salicylowego
z roziworu poreakcyjnego

Patent trwa od dnia 1 rzerwca 1960 r.

. Przedmiotem wynalazku jest sposéb wyodreb-
niania amidu kwasu salicylowego z roziworu
otrzymanego przez amonolizg salicylanu metylu.

Jak wiadonio, proces amonolizy estru prowa-
dzi si¢ przy uzyciu nadmiaru wody amoniakal-
nej, przy czym powstaly w czasie reakcji roz-

‘twor zawiera oprécz amidu réwniez amoniak

i metanol. Z roztworu tego wyodrebnia sie amid
kwasu salicylowego réznymi sposobami. Jeden
z nich np. polega na usunieciu z roztwormi amo-
niaku i metanolu na drodze destylacji pod cis-
nieniem normalnym. Dlugotrwaly jednak okres
przebywania amidu w wysokiei temperaturze i
w alkalicznym roztworze stwarzajg dogodrie wa-
runki do powstawania produktéw rozpadu
(utlenienia), ktére wplywajg ujemnie na jakosé

*) Wtasciciel patentu o$wiadczyl, ze wsp61§
tworcami wynalazku s3 inz. Zygmunt Jarczyk,
inz. Zygmunt Nalewajko i inz. Alicja Langner.

amidu. Wskutek tego uzyskuje sie produkt o z61-
tawym zabarwieniu.

Znany jest réwniez sposdb usuwania lotnych
skladnikéw z roztworu amidu kwasu salicylo-
wego za pomocy destylacji pod zmniejszonym
ci$nieniem, jak o tym wzmiankuje opis paten-
towy nr 40217. Wada tego sposobu jest takze
otrzymywanie krysztaléw amidu o zabarwie-
niu jasno-brazowym, ktére musza .byé -oczysz-
czane przez krystalizacje.

Spos6b wedlug wynalazku usuwa wspomnia-
ne wady i umozliwia uzyskanie amidu kwasu
salicylowego praktycznie czystego z wydainos-
cig 89%,.

Wedtug wynalazku z roztworu, uzysikanego
przez amonolize estru metylowego kwasu salicy-
lowego w znany sposéb, oddestylowuje sie naj-
pierw pod zmnieiszonym cisnieniem w mozliwie
niskiej temperaturze np. w temperaturte
12—25°C nadmiar amoniaku w obecnoéci nie-
wielkiej ilo§ci podsiarczynu sodowego jako §réd-



“ka dzistajacego - preeciwutleniajgeo, a nastepnie
oddestylowuje reszte amoniaku, alkohol metylo-
wy i nieznaczne iloéci salicylanu metylu w tem-
peraturze ,me przekra&za)qce] 50°C. Calkewite
wydzieleme amidu kwasu salicylowego naste-
puje przy wartoSci pH =

Do uzyskanego ro.ztwonu zawierajgcego wy-
krystalizowany amid wprowadza sie wode de-
stylowang i calodé sgczy.

Przyktad. Do reaktora emaliowanego pra-
cujacego pod préZniq wprowadza sie w tempe-
raturze pokojowej 500 kg 15%-owego roztworu

- wody amoniakalnej, ktéry zawiera 209, wago-
wych amidu kwasu salicylowego i 1 kg podsiar-
czynu sodowego. Nie ogrzewajac roztworu od-
destylowuje sie cze$¢ madmiaru amoniaku przy
ci$nieniu 100 mm Hg. Temperatura roztworu
"spada do 12°C. Po dwé6ch godznach oddestylo-
wywania amoniaku wigcza sig¢ ogrzewanie pare-
we reaktora i odpedza dalszy nadmiar amonia-
ku, alkohol metylowy i nieznaczne iloéci salicy-
lanu metylu Jezeli roztwér wody wychodzacy
z yompy pr(rlmowe] odbarwi papierek fenolfta-
vlelnowy, przerywa sie ogrzéwanie-parowe reak-
tora i wprowadza sie do uzyskanego amidu kwa-

524. RSW ,,Prasa“, Kielce.

su salicylowego 300 kg wody destylowanej o

{emperaturze 15°C. Mieszaning o temperaturze
20—23°C sgczy 'sie na nuczy proézniowej.

Zastrzeienie patentowe

Spos6éb wyodrebniania czystego amidu kwasu
salicylowego z roztworu poreakcyjnego, , przy
zastosowaniu do oddestylowania lotnych sktad-
nikéw destylacj: prézniowej, znamienny tym, zZe
do roztworu dodaje sie niewielkie ilo§ci podsiar-
czynu sodowego, destylacje -za§ prowadki sie
pcd zmmiejszonym ciénieniem 100 mm Hg bez
podgrzewania, w temperaturze 12—15°C, a na-
stepnie po ogrzaniu roztworu do temperatury
nie przekraczajgcej 50°C, po czym ogrzewanie
przerywa sie i postepujac w znany sposéb :doda-
je sie wody destylowanej, a wytracone krysztaly
tzystego amidu kwasu salicylowego oddziela
przez saczenie na nuczy prézniowej.
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