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Verfshren zur Herstellung von
3-Amino=5-gulfosalicylsiure

Anwendungscebiet der EBrfindung

Die Erfindung betrifft ein vérbessertes Herstellungs-
verfahren fiir 3-Amino-5-sulfosalicylsture durch
Reduktion von 3431trb~5—sulfosa1icylsﬁure mit einem
Natriumsulfit/Natriumbisulfit~Gemisch,

Chargkteristik der beksnnten technischen Lﬁsungen

Die-Redulction von 3-Nitro-5-sulfosalicylsture mit
einem Natriumsulfit/Natriumbisulfit—Gemisch unter
Spezlellen Bedingungen ist beschrieben in der

DD-PS 124 417. Danach wird eine neutralisierte
Maische der Nitroverbindung in dag vorgelegte,
wiBrige, heiBe Natriumsulfit/Natriumbisulfit-Gemisch



227883 3
gedrickt und des zunidchst entstehende Amidosulfonat
mit Siure versetzt.

Nachteil dieses Vevfahrens ist dle niedrige Raumr
Zeit-Ausbeute (2,7 m/m * h). Die anzuwendende
Vassermenge, d. h. das Volumen, ist dabei nach

unten begrenzt durch die Driickbarkeit der Nitro-
Maische, vor allem aber dadurch, daB nach'der Re-
duktion bei Herabsetzung der Wassermenge in zu-
nehmendem MaBe anorgsnische Salze auskristalli-
sieren, die das Endprodukt in unerwiinschter Weise
verunreinigen. Die Resktionszeit ist gegeben durch
das Driicken der Nitro-Maische und durch die Zeit, die

fiir das Verkochen des aus dem Uberschiissigen Sulfi%
stammenden Schwefeldioxids bendtigt ‘wird.

Ziel der Erfindune

Ziel der Brfindung ist, die Herstellung von 3-Amino-
5-sulfosalicylstiure durch Reduktion von 3-Nitro-5-
sulfosalicylsfiure mit einem Natriumsulfit/Natrium-
bisulfit~Gemisch mit hdherer Raum~Ze1t~Ausbeute zZu
ermogllchene

Darlegung des'Wesens der Erfindung

Es wurde gefunden, daB das Auskriétallisieren der
anorgenischen Salze {iberraschenderweise unterbleidbt -

selbst nach dragtischem Herabsetzen der anzuwendenden
| Wassermenge - , wenn man nach der Reduktion dag iiber-
~8chiissige Sulfit mit wiBriger Wésserstoffperoxid—
Losung zu Sulfat oxydiert und die fiir die Zer-~
setzung des Amldosulfonats 01nzusetzende Salz-
sturemenge verdoppelt. '
Die Herabsetzung des Volumens 1&3% sich dadurch
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erzielen, daf die Nitroverbindung nicht mehr ange-
maischt und neutralisiert wird, sondern so zum
Einsatz kommt, wie gie im HerstellungsprozeB an-
f&llt - einschlieBlich der von der Synthese her
anhaftenden Schwefels@ure. Dazu ist es erforderlich,
den Anteil an Natriumsulfit im vorzulegenden
Natriumsulfit/Hatrivmbisulfit-Gemisch zu erhdhen. -
Ein Teil des fiir die Reduktion erforderlichen
Natrivmbisullfits wird so erst wihrend der Reaktion
durch den sauren Charakter der Nitroverbindung _
gebildet, die ihverseits durch das Natriumsulfit

neutralisiert wird.

Das Eintragen der Nitroverbindung kann ziigig ge-
schehen, wobei zusftzliche Heizung nicht mehr
erforderlich ist. Ein weiterer Vorteil des neuen
- Verfahrens ist, dafB nur noch die Hélfte der nach
der alten Methode notwendigen Reaktionszeit
benotigt wird. '

Die Zersetzung des Amidosulfonats kann im Reduk-
tionsgefdl selbst durch SHurezugabe geschehen., Es
ist jedoch auch mOglich, in einem zweiten Apparat
die Siure vorzulegen und die heifBle Reduktionsbriihe
einlaufen zu lassen. ' |

Die Raum-Zeit-Ausbeute betrigt 9,8 ng/m3 « h,

Die Durchfithrung des erfindungsgemiBen Verfahrens
erfolgt am besten so, daB man eine Losung von
0,9 bis 3,'vorzugSWeise 1,52 Gewo.=Teilen
Natriumsulfit vnd 0,4 bis 2, vorzugsweise

0,49 Gew.-Teilen Natriumbisulfit in 2 bis 6,
vorzugsweise 3,35 Gew.-Teilen Wasser vorlegt und
auf 100 bis 105 °¢ erhitzt, in diese Lisung

1 Gew.-Teil 3-Nitro-5-sulfosalicylsdure so, wie
diese bhei ihrer Syntheée'anfallt, zligig eintrigt,
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so daB sich die Temperatur von selbst bei 100 bis
105 °C h#1t und schlieBlich 0,5 bis 3 Stunden bei
100 bis 105 °C nachriihrt. Nach der Zugabe von 0,45
bis 0,064 Gew.-Teilen einer wiBrigen Wasserstoff-
peroxid-Losung mit einem Gehalt von 10 bis 70 %,
vorzugsweise nach Zugebe von 0,13 Gew.-Teilen _
eines 35 %igen Wasserstoffperoxids, 1i8% man 1,5

" bis 3, vorzugswéise 2 Gew.=Teile konzentrierter
Salzsdure zulaufen und rihrt denach die entstehende
Suspension, bis gie Raumtemperatur erreicht hat.
Es kann auch so verfahren werden, daB man in einem
zweiten Apparat 1,5 bis 3, vorzugswelse 2 Gew.-
Teile konzentrierter Salzsiure vorlegt, die heiBe
Reduktionsbrithe zulaufen 188t und dansch rithrt,
bis die entstehende Suspension Raumtemperatur
erreicht hat.

Es wird abgesaugt vnd mit kaltem Wasser gewaschen;
Die Ausbeute betrdgt 70 bis 80 % der Theorie.

Ausfiihrungsbeisgpiel

Eine Losung von 2,9 Mol Natriumsulfit und 1,1 Mol

Natriumbisulfit in 780 ml Wasser wird auf 100 bis

105 °¢ erhitzt und innerhalb einer Stunde mit

1 Mol 3-Nitro-5-sulfosalicylsiure versetzt. Nach

Y2stundigem Nachriihren 188+ man 34 ml einer

35 %igen Wasserstoffperoxid-Losung zuleufen und

danach 400 ml konzentrierte Salzsiure. Wihrend des

nun folgenden Kaltrithrens fd4llt das Produkt aus.

Es wird bei Raumtemperatur abgesaugt und mit kaltem

Wasser gewaschen.

Ausbeute: 288 g 3-Amino-5-sulfosalicylsdure (63 %ig),
das sind 181 g rein, das sind 78 % der Theorie.
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Erfindungsanspruch

Verfahren zur Herstellung von 3-Amino=5-sulfo-
salicylsiure durch Reduktion von 3-Witro-5-
sulfosalicylstiure mit einem Natriumsulfit/
Netrivmbisulfit-Gemisch, gekennzeichnet dadurch,
dafl die Nitroverbindung so, wie sie bei ihrer
Synthese anfillt, eingesetzt, nach der Reduktion

- dasg tiberschissige Sulfit mit Wasserstoffperoxid

oxydiert und das Doppelte der fiir die Zer-
setzung des Amidosulfonats erforderlichen
Salzsduremenge verwendet wird.

Verfehren mach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch,

- daB auf 1 Gew.~Teil 3-Nitro-5-sulfosalicylsdure

0,45 bis 0,064 Gew.-Teile eimer 10 bis 70 %igen,
vorzugsweise 0,13 Gew.-Teile einer 35 %igen
Wassersﬁoffperoxid—Lﬁsung und 1,5 bis 3, vor-
zugswelse 2 Gew.-Teile konzsentrierter SalzsBure
eingesetzt werden.
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