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Sposób wytwarzania soli sodowej kwasu (4-metyloamino-2,3-
-dwumetylo-l-fenylopyrazolon-5) metanosulfonowego

i
Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania soli

sodowej kwasu (4-metyloamino-2,3-dWiimetylo-l-
-fenylopyrazolon-5) metanosulfonowego nie zawie¬
rającej sulfoksylanu sodu.

Według znanych sposobów sól sodową kwasu
(4-metyloamino-2,3-dwumetylo-l-fenylopyrazolon-5)
metanosulfonowego otrzymuje się przez konden¬
sację 1 -fenylo-2,3-dwumetylo-4-metyloaminopyr a-
zolonu-5 z formaliną otrzymując metyleno-bis-
(l-fenylo-2,3-dwumetylo-4-metyloaminopyrazolon-5)
na który działa się kwaśnym siarczynem sodu, a
następnie sulfoksylanem sodu w środowisku alko¬
holowym lub wodnym, względnie l-fenylo-2,3-
-dwumetylo-4-metyloaminopyrazolon-5 kondensuje
się z sulfoksylanem sodu. Reakcja ta przebiega¬
jąca na granicy faz: wodnej i rozpuszczalnika or¬
ganicznego nie mieszającego się z wodą, w której
rozpuszczony jest l-fenylo-2,3-dwumetylo-4-mety-
loaminopyrazolon-5 zachodzi z wydajnością do 90°/o.

Po zakończeniu reakcji w fazie wodnej znajduje
się wytworzona w czasie reakcji sól sodowa kwa¬
su (4-metyloamino-2,3-dwumetylo-l-fenylopyrazo-
lon-5) metanosulfonowego oraz nieprzereagowany
sulfoksylan sodowy.

Sulfoksylan sodowy zanieczyszczający sól so¬
dową kwasu (4-metyloamino-2,3-dwumetylo-l-fe-
nylopyrazolon-5) metanosulfonowego mimo dwu¬
krotnej krystalizacji nie zostaje całkowicie usunię¬
ty i pozostaje w gotowym produkcie w ilości
do 5%.
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Sposób usuwania tego zanieczyszczenia według
wynalazku polega na dodawaniu do roztworu wod¬
nego soli sodowej kwasu (4-metyloamino-2,3-dwu-
metylo-l-fenylopyrazolon-5) metanosulfonowego po
kondensacji zawierającego nieprzereagowany sul¬
foksylan sodu zasady l-fenylo-2,3-dwumetylo-4-
-metyloaminopyrazolonu-5 w ilości 47,4% w sto¬
sunku do molowej ilości sulfoksylanu sodu w ce¬
lu częściowego skondensowania pozostałego sulfo¬
ksylanu sodu i wytworzenia soli sodowej kwasu
(4-metyloamino-2,3-dwumetylo-l-fenylopyrazolon-5)
metanosulfonowego. l-fenylo-2,3-dwumetylo-l-fe-
nylopyrazolon-5 wprowadza się przed zatężeniem
roztworu wodnego soli sodowej kwasu (4-metylo-
amino-2,3-dwumetylo-l-fenylopyrazolon-5) metano¬
sulfonowego lub po zatężeniu tego roztworu lecz
przed krystalizacją produktu z alkoholu.

Zastosowanie tego sposobu pozwala na otrzyma¬
nie soli sodowej kwasu (4-metyloamino-2,3-dwu-
metylo-l-fenylopyrazolon-5) metanosulfonowego nie
zawierającej sulfoksylanu sodu.

Przykład I. Do 2&0 g l-fenylo-2,3-dwume-
tylo-4-metyloaminopyrazolonu-5 rozpuszczonego v/
około 600 ml chlorobenzenu dodaje się rozt\\'<:
wodny sulfoksylanu sodu otrzymany przez działa¬
nie 107 g 36% formaldehydu na 352 g 38% roztwo¬
ru kwaśnego siarczynu sodu i poddaje się kon¬
densacji w temperaturze około 70°O \: iągu 3 go¬
dzin. Po odstaniu warstwy rozdziela się. Warelwg
chlorobenzenową zawierającą nieprzereagowany
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1 -fenylo-2,3-dwumetylo-4-metyloaminopyrazolon - 5
poddaje się oddzielnej przeróbce.

Do warstwy wodnej soli sodowej kwasu (4-me-
tyloamino-2,3-dwumetylo- 1-fenylopyrazolon-5) me-
tanosulfoaowego, zawierającej nieprzereagowany 5
sułfoksylan sodowy dodaje się 13,2 g zasady 1-fe-
nylo-2,3-dwumetylo-4-metyloaminopyrazolonu-5 w
celu skondensowania sulfoksylanu sodu. Roztwór
wodny zatęża się pod zmniejszonym ciśnieniem w
temperaturze do 80°C. W czasie trwania tej fazy 10
procesu, w miarę odparowywania wody i zatęże-
nia roztworu zachodzi kondensacja między całą
ilością dodanej zasady l-fenylo-2,3-dwumetylo-4-
-metyloaminopyrazolonu-5, a częścią sulfoksylanu
sodu. Pozostała po tej fazie procesu ilość suLfoksy- 15
łanu sodu usunięta zostaje w czasie dwukrotnej
krystalizacji alkoholowej, której poddaje się tech¬
niczny produkt w następnej fazie.

Otrzymana po dwukrotnej krystalizacji sól so¬
dowa kwasu (4-metyloamino-2,3-dwumetylo-l-fe- 20
nylopyrazolon-5) metanosulfonowego w ilości oko¬
ło 355 g nie zawiera sulfoksylanu sodu i odpowia¬
da następującym wymaganiom:

— biały krystaliczny proszek bez zapachu
— odczyn 50% roztworu wodnego wykazuje 25

pH =6,7—7,3
— zawartość procentowa soli sodowej kwasu

<4-metyloamino-2,3-dwumetylo- 1-fenylopyrazolon-5)
metanosulfonowego w preparacie 99,5—100%

— zanieczyszczenia rozpuszczalne w chlorofor- 30
mie nie więcej niż 0,5%, siarczyny nie więcej niż
0,4%, siarczany nie więcej niż 0,1%.

Przykład II. Do 280 g l-fenylo-2,3-dwume-
tylo-4-metyloaminopyrazolonu-5 rozpuszczonego w

około 600 ml chlorobenzenu dodaje się roztwór 3g
wodny sulfoksylanu sodu otrzymany przez działa¬
nie 107 g 36% formaldehydu na 352 g 38% roz¬
tworu kwaśnego siarczynu sodu i poddaje się kon¬
densacji w temperaturze około 70°C w ciągu 3 go¬
dzin. Po odstaniu warstwy oddziela się. Warstwę
chlorobenzenową zawierającą nieprzereagowany
1 - fenylo -2,3-dwumetylo-4-metyloaminopyrazolon -5
poddaje się oddzielnej przeróbce.

Warstwę wodną zawierającą sól sodową kwasu
(4-metyloamino-2,3-dwumetylo-l-fenylopyrazolon-5)
metanosulfonowego i nieprzereagowany sułfoksy¬
lan zatęża się pod zmniejszonym ciśnieniem w
temperaturze do 80°C do czasu, aż pozostała w
środowisku reakcji ilość wody nie przekroczy 10%.
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Po zatężeniu warstwy wodnej, do masy reakcyj¬
nej o temperaturze około 80°C dodaje się 13,2 g
zasady l-fenylo-2,3-dwumetylo-4-metyloaminopy-
razolonu-5 i alkohol etylowy w ilości 1,8 kg na
1 kg produktu/Następnie całość podgrzewa się do
temperatury wrzenia, oczyszcza węglem aktyw¬
nym i krystalizuje. Na początku tej fazy procesu
w chwili dodania zasady l-fenylo-2,3-dwumetylo-
-4-metyloaminopyrazolon-5, wzajemny stosunek
stężeń wody, sulfoksylanu sodu i dodanej zasady
w środowisku reakcji jest taki sam, jak w końco¬
wym momencie procesu zatężania warstwy wodnej
opisanego w przykładzie I.

Dzięki zachowaniu tego samego stosunku stężeń
reagentów mimo dodania alkoholu etylowego po¬
trzebnego do krystalizacji w fazie tej zachodzi kon¬
densacja między całą ilością dodanej zasady 1-fe-
nylo-2,3-dwumetylo-4-metyloaminopyrazolonu-5, a
odpowiednią molową ilością sulfoksylanu sodu.
Pozostała ilość sulfoksylanu sodu zostaje oddzie¬
lona wraz z odciekami po dwóch krystalizacjach
alkoholowych.

Po drugiej krystalizacji alkoholowej otrzymuje
się około 355 g soli sodowej kwasu (l-fenylo-2,3-
-dwumetylo-4-metyloaminopyrazolonu-5) metano¬
sulfonowego nie zawierającej sulfoksylanu sodu i
odpowiadającej wymaganiom podanym w przy¬
kładzie I.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania- soli sodowej kwasu (4-me-
tyloamino-2,3-dwumetylo- 1-fenylopyrazolon-5) me¬
tanosulfonowego przez kondensację l-fenylo-2,3-
dwumetylo-4-metyloaminopyrazolonu-5 z sulfoksy-
lanem sodu, następnie zatężahie roztworu i kry¬
stalizację produktu, znamienny tym, że po proce¬
sie kondensacji wprowadza się do środowiska po¬
reakcyjnego w celu częściowego skondensowania
nieprzereagowanego sulfoksylanu sodu 1-fenylo-
-2,3-dwumetylo-4-metyloaminopyrazolon-5 w iloś¬
ci 45—50%, najkorzystniej 47,4% w stosunku do
molowej ilości sulfoksylanu sodu, przy czym 1-fe-
nylo - 2,3 - dwumetylo - 4 - metyloaminopyrazolon - 5
wprowadza się przed zatężaniem roztworu wodne¬
go soli sodowej kwasu (4-metylo-amino-2,3-dwu-
metylo- 1-fenylopyrazolon-5) metanosulfonowego lub
po zatężeniu tego roztworu lecz przed krysta¬
lizacją produktu z alkoholu.

PZG w Pab., zam. 1401-71, nakł. 240 egz.
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