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(57) Rezumat: Inventia se referd la un
procedeu de obtinere a 5-Cl-salicilamidei, prin
care se supune reactiei salicilamida si hidroxid
de sodiu In apd, intr-un raport in greutate de
898: 40: 200. Se amesteca sarea de sodiu a
salicilamidei, obtinutd cu 734 parti in greutate
acid clorhidric. Se adaugd mediului de reactie
44... 45 parti in greutate apa oxigenata, timp
de 30 min, in trei portiuni, sub agitare si cu
pastrarea temperaturii de maximum 70°C,
temperaturé rezultatd din reactia exoterma.

PROCEDEU DE OBTINERE A 5-CI-SALICILAMIDEI

Se neutralizeazd masa de reactie cu hidroxid
de sodiu padnad la un pH = 5... B. Se
centrifugheaza, se spald produsul rezultat si
se purificad prin dizolvare in solutie apoasa de
carbonat de sodiu, la un raport in greutate de
700 : 80, se incélzeste sub agitare la tempe-
ratura de 100°C, dupa care se prelucreaza,
in mod n sine cunoscut.
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Inventia se refera la un procedeu
de obtinere a 5-Cl-salicilamidei, prin reactia
dintre salicilamida sodata cu hipoclorit de
sodiu in prezenta de acid clorhidric.

9-clor-salicilamida este un interme-
diar la fabricarea clorzoxazonei si a altor
compusi din sinteza organica.

Se cunoaste un procedeu de pre-
parare a S-clor-salicilamidei, prin cloru-
rarea salicilamidei cu ajutorul hipocloritului
de sodiu, in mediu de acid clorhidric si la
temperaturi scazute.

Se cunosc si alte cai de obtinere
a b-clorsalicilamidel, pornindu-se de la 5-
clor-salicilat de metil prin incalzire n alcool
amoniacal. Procedeul prevede clorurarea
salicilatului de metil, pe diferite cai, dintre
care, prin clorurarea salicilatului de metil
cu clor gazos, la temperaturi scazute.

Procedeul conform inventiet consta
in aceea ca se supune reactiei salicilamida
si hidroxid de sodiu in apa, intr-un raport
in greutate de 99 : 40:200, se amesteca
sarea de sodiu a salicilamidei obtinutd cu
734 parti in greutate acid clorhidric, se
adauga mediului de reactie 44 ... 45 parti
n greutate apa oxigenata, timp de 30 min,
in trei portiuni sub agitare si cu pastrarea
temperaturii de maximum 70°C, tempe-
ratura rezultatd din reactia exoterma, se
neutralizeaza masa de reactie cu hidroxid
de sodiu pand la un pH = 5 ... B, se
centrifugheaza, se spald produsul rezultat
si se purifica prin dizolvare in solutie
apoasa de carbonat de sodiu, la un raport
in greutatede 700 : 80, se incalzeste sub
agitare la temperatura de 60 ... 70°C si
se rdaceste in final la temperatura de
100°C, dupa care se prelucreaza in mod
in sine cunoscut.

Prin procedeul conform inventiei,
se Inlatura temperatura de clorurare
scazutd, folosirea unor reactanti ce
necesitd o aparatura complexa, asa cum
este cazul clorurarilor cu clor gazas. De
asemenea, este necesara protectie
anticoroziva la transporturile solutilor de
hipoclorit de sodiu.

Prin aplicarea procedeului conform
inventiei, se realizeaza scaderea timpului
de reactie de la 12 la 2 h, se lucreaza la
temperatura normald, reactia fiind usor
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exoterma. Mediul de reactie se incélzeste
la temperatura de 60 ... 70°C, si se
folosesc reactanti uzuali, care nu necesitd
0 instalatie cu o protectie anticoroziva
speciala.

Produsul obtinut, 5 clor-salicilamida
contine salicilamida 10 ... 12 %, 3-clor-
salicilamida 1 % si 3,5<clor-salicilamida 1,5
% si se purifica in continuare prin metode
uzuale.

In continuare, se prezinta trei exem-
ple de realizare a procedeului, conform
inventiei.

Exemplul 1. Intr-un vas de reactie
uzual cu o capacitate de 1,5 |, prevazut
cu agitator de laborator, turatie reglabild,
refrigerent ascendent de apa, se introduc
urmatorii reactanti: 734 g HCl 30 %, 89
g salicilamida 98 %, 40 g NaOH si 44 g
H,0, 30 %. Ordinea de introducere a
reactantilor este urmdtoarea: se introduce
initial acid clorhidric. Se prepara sarea de
sodiu a salicilamidei prin tratarea
salicilamidei
(99 g) cu hidroxid de sodiu si 200 g apa.

Amestecul se introduce peste acidul
clorhidric. Se introduce in fir subtire, sub
agitare, perhidrol timp de 30 min. Se lasa
amestecul de reactie pentru perfectarea
reactiei timp de 1 h, sub agitare. Reactia
fiind exoterma, temperatura urca la 65
... 70°C.

Masa de reactie se prezinta sub
forma unei creme consistente, de culoare
alb-galbuie.

Masa de reactie se dilueaza cu ap3,
se filtreaza si se spald cu apa la un pH =
6. Se obtin 7350 g produs umed (apa 10
%), S-clor-salicilamida brutda care se
purificd prin procedeul de dizolvare
selectiva in carbonat de sodiu.

Intr-un  balon Berzelus cu o

capacitate de 3 |, se incarca doua sarje,
respectiv: 700 g 5clor-salicilamida, apa
de dilutie 1700 g, 85 g carbonat de sodiu
si 10 g butanal.
Amestecul se incalzeste pana la dizolvare,
(60 ... 70°C), dupa care se raceste la
10°C. Se filtreaza si se spala cu apa. Se
obtin 380 g clor-salicilamida uscata,
produs purificat uscat. Randamentul fata
de salicilamida este de 52 %.
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Exemplul 2. In faza industriald, se
foloseste instalatia uzuald de clorurare a
salicilamidei.

Intr-un vas de reactie cu o capa-
citate de 3000 |, prevazut cu manta abur
si apa de racire, agitator racord pe capac
cu vas masura acid clorhidric si perhidrol,
coloana de vid si aerisire, se introduc: 734
kg, HCI 30 %, 98 kg salicilamida dizolvate
in hidroxid de sodiu solutie 25 % respectiv
200 kg solutie.

Perhidrolul se introduce cu ajutorul
vidului (45 kg perhidrol in etape de 10 kg,
in decurs de o ora).

Masa de reactie se lasa sub agitare
timp de o ora, apoi se dilueaza cu apa la
volumul vasului si se centrifugheaza.
Produsul se spala la un pH = 6, 5-clor-
salicilamida bruta se purificad dupa un
procedeu uzual, industrial (purificare din
carbonat). ‘

Rezultd 370 ... 380 kg, produs us-
cat purificat. Randamentul este de 50 %.

Exemplul 3. Se lucreaza in mod
asemanator ca in exemplul 2, cu deo-
sebirea ca, dupa addugarea cantitatii de
acid clorhidric, se introduc 5 | hipoclorit
de sodiu, sub agitare.

Se obtine o crestere a randa-
mentului de la 50 la 55 %, dupa purificare.
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Revendicare

Procedeu de obtinere a 5-Cl-
salicilamidei, utilizatd ca intermediar in
fabricarea clorzoxazonei, prin clorurarea
salicitamidei sodate cu hipoclorit de sodiu,
in prezenta de acid clorhidric, la tem-
peratura de 5°C, timp de 2 ... 3 h, filtrarea
precipitatului obtinut si purificarea, in final,
prin redizolvare in solutie apoasa de
carbonat de sodiu, caracterizat prin
aceea ca se supune reactiei salicilamida
si hidroxid de sodiu in ap4, intr-un raport
in greutate de 89 : 40 : 200, se amestecs
sarea de sodiu a salicilamidei obtinuta cu
734 parti in greutate acid clorhidric, se
adauga mediului de reactie 44 ... 45 parti
in greutate apa oxigenata timp de 30 min
in trei portiuni sub agitare si cu pastrarea
temperaturii de maximum 70°C, tem-
peratura rezultata din reactia exoterma,
se neutralizeazd masa de reactie cu
hidroxid de sodiu pandlaunpH=5 ... 6,
se centrifugheaza, se spald produsul
rezultat si se purificd prin dizolvare in
solutie apoasa carbonat de sodiu, la un
raport in greutate de 700 : 80, se
incalzeste sub agitare la temperatura de
60 ... 70°C si se raceste in final la
temperatura de 100°C, dupd care se
prelucreaza in mod in sine cunoscut.
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