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Spos6b wytwarzania 4-hydroksy-3-aminobenzenosulfonamidu

Patent trwa od dnia 29 stycznia 1960 r.

Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania
4-hydroksy-3-aminobenzenosulfonamidu, uzy-
wanego jako produktu po$redniego w syntezie
szeregu barwnikéw, a w szczegdlnosci do syn-
tezy barwnikow metalanowych.

Znane jest wytwarzanie 4- hydroksy-a-ammo-
benzenosulfonamidu przez traktowanie o-nitro-
chlorobenzenu kwasem Achlorosulfonowym, kon-
densacje otrzymanego 4-chloro-3-nitrobenzeno-
sulfochlorku z amoniakiem, hydrolize otrzyma-
nego amidu do 4-hydroksy-3-nitrobenzenosul-
fonamidu, a nastepnie redukcje do 4-hydroksy-
3-aminobenzenosulfonamidu.

Sposob ten jest niedogodny ze wzgledu na
to, ze o-nitrochlorobenzen jest produktem tok-
sycznym i stosunkowo drogim. Poza tym pod-
czas traktowania o-nitrochlorobenzenu kwa-

*) Wlaéciciel patentu o$wiadczyl, Zze wspol-
twoércami wynalazku sg inz. Jerzy Gasior i inz.
Jan Zimnicki. .

sem chlorosulfonowym powstajg produkty ubo-
czne, zanieczyszczajgce produkt reakeji. ’

E.L. Eliel i K.W. Nelson w Journal of Orga-
nic Chemistry 20, 1657 (1955) opisali spos6b wy-
twarzania 4-chloro-3-nitrobénzenosulfochlorku
przez nitrowanie kwasu p-chlorobenzenosulfo-
nowego i traktowanie produktu reakcji — wol-
nego kwasu 4-chloro-3-nitrobenzenosulfonowe-
go kwasem chlorosulfonowym do 4-chloro-3-ni-
trobenzenosulfochlorku.

Ten sposéb otrzymywania 4-chloro-3-nitro-
benzenosulfochlorku nie nadaje sie do otrzy-
mywania w skali przemyslowej 4-hydroksy-
-3-aminobenzenosulfonamidu ze wzgledu na to,
ze wydajno§é otrzymanego sulfochlorku nie
przekracza 18%, co w efekcie ograniczaloby
wydajno$é amidu do okolo 5%, Dodatkowg wa-
da tego sposobu jest koniecznoé§é suszenia pro-
duktu wyjSciowego nad pieciotlenkiem fosforu.

Sposéb wedlug wynalazku polega na wy-

twarzaniu : 4-hydroksy-3-aminobenzenosulfona-



midu .z soli .sadewej kwasu 4-chloro-3-nitro-
benzenosulfonowego, co pozwala na otrzymanie
odpowiedniego sulfochlorku z wydajnos$cig oko-
lo 90%, a jednoczefnie eliminuje stosowanie
toksycznego o-nitrochlorobenzenu.

Wedlug wynalazku sé] sodowa kwasu 4-chio-
ro-3-nitrobenzenosulfonowego wprowadza sie w
reakcje z kwasem chlorosulfonowym, . w tem-
peraturze okolo 100°C, a otrzymany *4-chloro-
3-nitrobenzenosulfochlorek przeprowadza sie
dzialaniem wodnego roztworu amoniaku w
temperaturze 50°C w 4-chloro-3-nitrobenzeno-
sulfonamid, a nastepnie w roztworze wodoro-
tlenku sodowego poddaje sie hydrolizie i otrzy-
many 4-hydroksy-3-nitrobenzenosulfonamid -re-
dukuje sie do 4-hydroksy-3-aminobenzenasul-
fonamidu za pomoca zelaza i kwasu octowego.

Nalezy tu zaznaczyé, ze zwykle dotychczas
stoscwana metoda przemiany soli sodowej kwa-
su sulfonowego w-chlorek kwasu-sulfonowego
.polega na traktowaniu soli sodowej kwasow
sulfonowych pieciochlorkiem fosforu. Metoda
ta_jest klopotliwa ze wzgledéw technologicz-
nych.

Wedlug wynalazku stosuje sie:do. tego celu
kwas chlorosulfonowy w temperaturze okotlo
100°C, co 2znacznie upraszcza przebieg tego
procesu.

Przyktltad. Do 210 czeSci kwasu chlorosul-
fonowego dodaje sie 47,4 czeSci soli sodowej
kwasu 4-chloro-3-nitrobenzenosulfonowego, po
czym ogrzewa sie do temperatury 98—100°C
i w tej temperaturze miesza w ciggu dwoéch
godzin. Nastgpnie utworzony 4-chloro-3-nitro-
benzenosulfochlorek wydziela sie przez wylanie
mieszaniny reakeyjnej do wody z lodem. Wy-
dajno$é wynosi okoto 90°%, Wilgotny produkt
wprowadza sie porcjami do mieszaniny 50 cze-
$ci-wody i 70 cze$ci. 25%, wody amoniakalnej

Urzedu '
polstic) BIecLies:
prosi =

siBLICT

i miesza sie w ciagu 6 godzin w temperaturze
40—50°C. Po odsgczeniu osad 4-chloro-3-nitro-
benzenosulfonamidu wprowadza si¢ do 120 czg-
§ci 59, roztworu wodorotlenku sodowego i po
kilku minutowym mieszaniu w temperaturze

pokajewej odsacza od czeSci nierozpuszczal-

nych. Do klarownego roztworu amidu dodaje
sie 50 cze$ci45%, roztworu wodorotlenku sodo-
wego i ogrzewa w temperaturze 95—98°C w
ciggu 10 godzin. Utworzony 4-hydroksy-3-nitro-
benzenosulfonamid wydziela sie przez zakwa-

.szenie 60 czeSciami kwasu solnego i odsgczenie.

Paste 4-hydroksy-3-nitrobenzenosulfonamidu
redukuje sig;za. pomocg 20 czefci ppitek Zeliw-
nych i-1,5 czeéci- 509/, kwasu octowego w tem-
peraturze wrzenia. Qtrzymany 4-hydroksy-3-
aminpbenzenosulfonamid, po oddzieleniu od
tlenkéw zelaza, wydziela sie¢ z roztworu obojet-
nego. Wydajno§é wynosi okolo 60%,.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania 4-hydroksy-3-aminoben-
zenosulfonamidu, znamienny tym, ze sdl sodo-
wa kwasu 4-chloro-3-nitrobenzenosulfonowego
wprowadza sie w reakcje z kwasem chlorosul-
fonowym, w temperaturze okoto 100°C, a otrzy-
many 4-chloro-3-nitrobenzenosulfochlorek prze-
prowadza -sie dzialaniem wodnego roztwo-
ru amaniaku w temperaturze okolo 50°C w
4-chloro-3-nitrobenzenosulfonamid, ktéry na-
‘stepnie - w. reztworze wodorotlenku sodowego
poddaje sie hydrolizie,’a otrzymany 4-hydrok-
sy-3-nitrobenzenesulfonamid redukuje sie do
4-hydroksy-3-aminobenzenosulfonamidu za po-
mocy zelaza i kwasu.octowego.

Zaklady Przemysiu Barwnikoéw
wBoruta”
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