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Sposéb przemiany kwasu 3,5-dwuchloro-4-hydroksybenzoesowego
na pirogalol i1 jego pochodne karboksylowe

Przedmiotem wynalazku jest sposéb przemiany kwasu 3,5-dwuchloro-4-hydroksybenzoeso-
wego na pirogalol i jego izomeryczne pochodne karboksylowe. Produkt tej przemiany oprécz
pirogalolu zawiera: kwas 3,4,5-tr6jhydroksybenzoesowy (galusowy), 2,3,4-tr6jhydroksybenzoeso-
wy (pirogalolowy) oraz kwasy pirogalolodwukarboksylowe.

Znane sposoby otrzymywania pirogalolu polegaja na dekarboksylacji kwasu galusowego.
Kwas galusowy otrzymuje si¢ z kolei przez hydroliz¢ importowanego surowca naturalnego —
taniny.

Istota wynalazku polega na tym, ze kwas 3,5-dwuchloro-4-hydroksybenzoesowy lub tez jego
karboksylanowe ifenolanowe pochodne sodowe badz tez potasowe ogrzewa si¢ w temperaturze od
170° do 250°C w ciagu od 15 minut do 4 godzin w obecnosci siarczynéw lub mréwczanéw uzytych w
ilosci 0,01 = 0,1 mola na 1 mol kwasu 3,5-dwuchloro-4-hydroksybenzoesowego z wodorotlenkiem
sodowym lub potasowym, badz tez z ich dowolna mieszaning przy zachowaniu w mieszaninie
reakcyjnej stosunku molowego Me* do kwasu 3,5-dwuchloro-4-hydroksybenzoesowego co naj-
mniej 6, a nastgpnie chlodzi sig, rozciencza woda i zakwasza kwasem mineralnym badz wielkocza-
steczkowym polikwasem do uzyskania pH w zakresie 0,5 <+ 2,5 i po odsaczeniu ewentualnego osadu
kontaktuje si¢ mieszaning reakcyjng w znany sposoéb z weglem aktywnym w celu oczyszczenia. Me*
oznacza sodowa lub potasowag postaé¢ wodorotlenku.

W sposobie wedtug wynalazku przemiang kwasu 3,5-dwuchloro-4-hydroksybenzoesowego do
pirogalolu i jego pochodnych karboksylowych realizuje si¢ pod normalnvm ci$nieniem a ewen-
tualny dodatek miedzi lub jej soli wpltywa na przyspieszenie reakcji wymiany chloru. Ilosciowy
sktad otrzymywanego wedlug wynalazku roztworu jest bezposrednio zalezny od rodzaju zastoso-
wanego wodorotlenku, jak rowniez skladu mieszaniny wodorotlenkéw. Stwierdzono, ze dobdr
parametréw przemiany, umozliwia regulowanie sktadu produktu w drodze prostych préb labora-
toryjnych. Przykltadowo, gdy proces prowadzi si¢ w temperaturze powyzej 200°C produkt prze-
miany zawiera mniej kwasu 2,3 ,4-tréjhydroksybenzoesowego, a wigcej pirogalolu. Temperatura
170°C sprzyja za$ powstawaniu gtéwnie kwasu galusowego, natomiast 250°C — pirogalolu.
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Sposobem wedlug wynalazku otrzymuje si¢ z syntetycznego surowca, tj. kwasu 3,5-
dwuchloro-4-hydroksybenzoesowego produkt zawierajacy gtéwnie piragalol i kwas galusowy o
nieznanym dotychczas wysokim st¢Zzeniu w temperaturze pokojowe;j.

Roztwor otrzymany wedtug wynalazku moze by¢ stosowany do wytwarzania srodkow garbu-
jacych, barwiacych (zwlaszcza do drewna), antykorozyjnych, o dziataniu utleniajagcym. Moze on
ponadto stuzy¢ do absorpcji tlenu z mieszaniny gazéw, jak rowniez jest cennym surowcem do
wytwarzania na drodze rozdziatu, zawartych w nim sktadnikéw, giéwnie kwasu galusowego i
pirogalolu.

Przyktad I. W tréjszyjnej kolbie reakcyjnej o pojemnosci 250 cm®, wyposazonej w mie-
szadlo, chtodnic¢ zwrotng i termometr, umieszczono 20,6 g (0,1 mola) kwasu 3,5-dwuchloro-4-
hydroksybenzoesowego, 1,14 g (0,009 mola) siarczynu sodowego i 31,2 g (0,75 mola) wodorotlenku
sodowego zawierajacego 4% wilgoci, a ponadto 0,1 g sproszkowanej miedzi. Zawarto$¢ kolby
ogrzewano w temperaturze 230°C w ciaggu 40 minut, po czym ochtodzono i dodano 100 cm® wody
otrzymujac produkt przemiany w postaci wodnego roztworu. Roztwor ten kontaktowano najpierw
z weglem aktywnym w znany sposéb, a nastgpnie ze 140 g wielkoczasteczkowego polikwasu
Wofatit KPS/H", w wyniku czego otrzymano jasnobrazowy roztwor o pH = 1,2 zawierajacy: 9,3 g
kwasu galusowego, 3,8 g pirogalolu, w mniejszych ilosciach takze kwas pirogalolowy i kwasy
pirogalolodwukarboksylowe.

Przyktad II. W aparaturze jak w przykladzie I umieszczono 28,2 g (0,1 mola) soli dwupota-
sowej kwasu 3,5-dwuchloro-4-hydroksybenzoesowego, 0,84 g (0,01 mola) mréwczanu potaso-
wego, 56g/1 mol wodorotlenku potasowego, a ponadto 0,5g CuSOs Mieszaning reakcyjna
ogrzewano w temperaturze 190°C w ciggu 25 minut, nast¢pnie ochtodzono do okoto 60°C i
zakwaszono 20% kwasem siarkowym do uzyskania pH=1, po czym oczyszczono z w¢glem
aktywnym. Po ochlodzeniu do temperatury okoto 5°C odsaczono osad siarczanu potasu razem z
weglem aktywnym, otrzymujac koncowy produkt przemiany w postaci wodnego roztworu o
barwie brazowej, zawierajacego 11,0g kwasu galusowego, 1,6g pirogalolu i 1,7g kwasu
pirogalolowego.

Przyktad III. W miedzianym reaktorze, wyposazonym jak w przykladzie I zdodatkowym
przedmuchem azotu, umieszczono 206 g (1 mol) kwasu 3,5-dwuchloro-4-hydroksybenzoesowego
oraz 9,5 g (0,05 mola) pirosiarczynu sodowego i 448 g (8 moli) wodorotlenku potasowego. Zawar-
tos¢ reaktora ogrzewano w temperaturze 170°C w ciggu 4 godzin. Po ochtodzeniu do temperatury
okoto 60°C mieszaning reakcyjng zakwaszono kwasem solnym 1: 1 do uzyskania ph=0,5, po czym
oczyszczono z wgglem aktywnym w znany sposéb. Otrzymano wodny roztwor zawierajacy: 147 g
kwasu galusowego i 9 g pirogalolu.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb przemiany kwasu 3,5-dwuchloro-4-hydroksybenzoesowego na pirogalol i jego
pochodne karboksylowe, znamienny tym, ze kwas 3,5-dwuchloro-4-hydroksybenzoesowy lub tez
jego karboksylanowe i fenolanowe pochodne sodowe badZ potasowe ogrzewa si¢ w temperaturze
od 170° do 250°C w ciagu od 15 minut do 4 godzin w obecno$ci siarczynéw lub mréwczandéw
 uzytych w ilosci 0,01+0,1 mola na 1 mol kwasu 3,5-dwuchloro-4-hydroksybenzoesowego z
wodorotlenkiem sodowym lub potasowym badz tez z ich dowolng mieszaning przy zachowaniu w
mieszaninie reakcyjnej stosunku molowego Me* do kwasu 3,5-dwuchloro-4-hydroksybenzoesowe-
g0 co najmniej 6, a nastepnie chtodzi, rozcieficza wodg i zakwasza kwasem mineralnym badZ
wielkoczasteczkowym polikwasem do uzyskania ph w zakresie 0,5 <+ 2,5 i po odsgczeniu ewentual-
nego osadu kontaktuje si¢ mieszaning reakcyjng w znany sposéb z weglem aktywnym w celu
oczyszczenia.
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