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Sposéb wytwarzania soli sodowej kwasu (4-metyloamino-2,3-
-dwumetylo-1-fenylopyrazolon-5) metanosulfonowego
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Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania soli
sodowej kwasu (4-metyloamino-2,3-dwN\imetylo-1-
-fenylopyrazolon-5) metanosulfonowego nie zawie-
rajacej sulfoksylanu sodu.

Wedlug znanych sposobéw s6l sodowa kwasu
(4-metyloamino-2,3-dwumetylo-1-fenylopyrazolon-5)
metanosulfonowego otrzymuje sie przez konden-
sacje 1-fenylo-2,3-dwumetylo-4-metyloaminopyra-
zolonu-5 z formaling otrzymujgc metyleno-bis-
(1-fenylo-2,3-dwumetylo-4-metyloaminopyrazolon-5)
na ktéry dziala sie kwasnym siarczynem sodu, a
nastepnie sulfoksylanem sodu w S$rodowisku alko-
holowym lub wodnym, wzglednie 1l-fenylo-2,3-
-dwumetylo-4-metyloaminopyrazolon-5 kondensuje
sie z sulfoksylanem sodu. Reakcja ta przebiega-
jaca na granicy faz: wodnej i rozpuszczalnika or-
ganicznego nie mieszajacego sie z woda, w ktoérej
rozpuszczony jest 1-fenylo-2,3-dwumetylo-4-mety-
loaminopyrazolon-5 zachodzi z wydajnoscia do 90%.

Po zakoficzeniu reakcji w fazie wodnej znajduje
sie wytworzona w czasie reakeji s6l sodowa kwa-
su (4-metyloamino-2,3-dwumetylo-1-fenylopyrazo-
lon-5) metanosulfonowego oraz nieprzereagowany
sulfoksylan sodowy.

Sulfoksylan sodowy zanieczyszczajacy so6l so-
dowa kwasu (4-metyloamino-2,3-dwumetylo-1-fe-
nylopyrazolon-5) metanosulfonowego mimo dwu-
krotnej krystalizacji nie zostaje calkowicie usunie-
ty i pozostaje w gotowym produkcie w iloSci
do 5%.
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Spos6b usuwania tego zanieczyszczenia wedlug
wynalazku polega na dodawaniu do roztworu wod-
nego soli sodowej kwasu (4-metyloamino-2,3-dwu-
metylo-1-fenylopyrazolon-5) metanosulfonowego po
kondensacji zawierajgcego nieprzereagowany sul-
foksylan sodu zasady 1-fenylo-2,3-dwumetylo-4-
-metyloaminopyrazolonu-5 w iloci 47,4% w sto-
sunku do molowej iloS§ci sulfoksylanu sodu w ce-
lu czeSciowego skondensowania pozostalego sulfo-
ksylanu sodu i wytworzenia soli sodowej kwasu
(4-metyloamino-2,3-dwumetylo-1-fenylopyrazolon-5)
metanosulfonowego. 1-fenylo-2,3-dwumetylo-1-fe-
nylopyrazolon-5 wprowadza sie przed zateZeniem
roztworu wodnego soli sodowej kwasu (4-metylo-
amino-2,3-dwumetylo-1-fenylopyrazolon-5) metano-
sulfonowego lub po zatezeniu tego roztworu lecz
przed krystalizacja produktu z alkoholu.

Zastosowanie tego sposobu pozwala na otrzvma-
nie soli sodowej kwasu (4-metyloamino-2,3-dwu-
metylo-1-fenylopyrazolon-5) metanosulfonowego nie
zawierajacej sulfoksylanu sodu.

Przyktad I. Do 280 g 1-fenylo-2,3-dwume-
tylo-4-metyloaminopyrazolonu-5 rozpuszczonego ./
okolo 600 ml chlorobenzenu dodaje sie roztw:.r
wodny sulfoksylanu sodu oirzyvmany rrzez dziala-
nie 107 g 36% formaldehydu na 352 g 38% roztwo-
ru kwasnego siarczynu sodu i poddaje sie kon-
densacji w temperaturze okolo 70°C . -iggu 3 gc~
dzin. Po odstaniu warstwy rozdziela sie. Warciwe
chlorobenzenowa zawierajgca nieprzeceag.i any
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1-fenylo-2,3-dwumetylo-4-metyloaminopyrazolon-5
poddaje sie oddzielnej przeré6bcee.

Do warstwy wodnej soli sodowej kwasu (4-me-
tyloamino-2,3-dwumetylo-1-fenylopyrazolon-5) me-
tanosulforowego, zawierajacej nieprzereagowany
sulfoksylan sodowy dodaje sie 13,2 g zasady 1-fe-
nylo-2,3-dwumetylo-4-metyloaminopyrazolonu-5 w
celu skondensowania sulfoksylanu sodu. Roztwér
wodny zateza sie pod zmniejszonym ci$nieniem w
temperaturze do 80°C. W czasie trwania tej fazy
procesu, w miare odparowywania wody i zateze-
nia roztworu zachodzi kondensacja miedzy calg
iloScig dodanej zasady 1-fenylo-2,3-dwumetylo-4-
-metyloaminopyrazolonu-5, a cze$cia sulfoksylanu
sodu. Pozostala po tej fazie procesu ilo§é sulfoksy-
lanu sodu usunieta zostaje w czasie dwukrotnej
Kkrystalizacji alkoholowej, ktérej poddaje si¢ tech-
niczny produkt w nastepnej fazie.

Otrzymana po dwukrotnej krystalizacji s6l so-
dowa kwasu (4-metyloamino-2,3-dwumetylo-1-fe-
nylopyrazolon-5) metanosulfonowego w iloSci oko-
1o 355 g nie zawiera sulfoksylanu sodu i odpowia-
da nastepujacym wymaganiom:

— bialy krystaliczny proszek bez zapachu

— odezyn 50% roztworu wodnego wykazuje
pH=6,7—1,3

— zawarto§¢ procentowa soli sodowej kwasu
(4-metyloamino-2,3-dwumetylo-1-fenylopyrazolon-5)
metanosulfonowego w preparacie 99,5—100%

— zanieczyszczenia rozpuszczalne w chlorofor-
mie nie wiecej niz 0,5%, siarczyny nie wiecej niz
0,4%, siarczany nie wiecej niz 0,1%. v

Przyktad II. Do 280 g 1-fenylo-2,3-dwume
tylo-4-metyloaminopyrazolonu-5 rozpuszczonego w
okoto 600 ml chlorobenzenu dodaje sie roztwoér
wodny sulfoksylanu sodu otrzymany przez dziala-
nie 107 g 36% formaldehydu na 352 g 38% roz-
tworu kwasnego siarczynu sodu i poddaje sie kon-
densacji w temperaturze okolo 70°C w ciggu 3 go-
dzin. Po odstaniu warstwy oddziela sie. Warstwe
chlorobenzenowg zawierajacg nieprzereagowany
1-fenylo-2,3-dwumetylo-4-metyloaminopyrazolon -5
poddaje sie oddzielnej przerébce.

Warstwe wodng zawierajgcg s6l sodowa kwasu
(4-metyloamino-2,3-dwumetylo-1-fenylopyrazolon-5)
metanosulfonowego i nieprzereagowany sulfoksy-
lan zateza sie pod zmniejszonym ci$nieniem w
temperaturze do 80°C do czasu, az pozostala w
§rodowisku reakcji ilo§é wody nie przekroczy 10%s.
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Po zatezeniu warstwy wodnej, do masy reakcyj-
nej o temperaturze okolo 80°C dodaje sie 13,2 g
zasady 1-fenylo-2,3-dwumetylo-4-metyloaminopy-
razolonu-5 i alkohol etylowy w iloéci 1,8 kg na
1 kg produktu. Nastepnie calo§é podgrzewa sie do
temperatury wrzenia, oczyszcza weglem aktyw-
nym i krystalizuje. Na poczgtku tej fazy procesu
w chwili dodania zasady 1-fenylo-=2,3-dwumetylo-
-4-metyloaminopyrazolon-5, wzajemny stosunek
stezen wody, sulfoksylanu sodu i. dodanej zasady
w Srodowisku reakcji jest taki sam, jak w kofico-
wym momencie procesu zatezania warstwy wodnej
opisanego w przykladzie I.

Dziegki zachowaniu tego samego stosunku stezen
reagent6w mimo dodania alkoholu etylowego po-
trzebnego do krystalizacji w fazie tej zachodzi kon-
densacja miedzy cala iloScig dodanej zasady 1-fe-
nylo-2,3-dwumetylo-4-metyloaminopyrazolonu-5, a
odpowiednia molowa iloScig sulfoksylanu sodu.
Pozostala ilo§é sulfoksylanu sodu zostaje oddzie-
lona wraz z odciekami po dwéch krystalizacjach
alkoholowych.

Po drugiej krystalizacji alkoholowej otrzymuje
sie okolo 355 g soli sodowej kwasu {(l-fenylo-2,3-
-dwumetylo-4-metyloaminopyrazolonu-5) metano-
sulfonowego nie zawierajgcej sulfoksylanu sodu i
odpowiadajacej wymaganiom podanym w przy-
kladzie I.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania. soli sodowej kwasu (4-me-
tyloamino-2,3-dwumetylo-1-fenylopyrazolon-5) me-
tanosulfonowego przez kondensacje 1-fenylo-2,3-
dwumetylo-4-metyloaminopyrazolonu-5 z sulfoksy-
lanem sodu, nastepnie zatezanie roztworu i kry-
stalizacje¢ produktu, znamienny tym, Ze po proce-
sie kondensacji wprowadza sie do $§rodowiska po-
reakcyjnego w celu czeSciowego skondensowania
nieprzereagowanego sulfoksylanu sodu 1-fenylo-
-2,3-dwumetylo-4-metyloaminopyrazolon-5 w ilo$§-
ci 45—50%, najkorzystniej 47,4% w stosunku do
molowej iloSci sulfoksylanu sodu, przy czym 1-fe-
nylo - 2,3 - dwumetylo - 4 - metyloaminopyrazolon - 5

‘wprowadza sie przed zatezaniem roztworu wodne-

go soli sodowej kwasu (4-metylo-amino-2,3-dwu-
metylo-1-fenylopyrazolon-5) metanosulfonowego lub
po zatezeniu tego roztworu lecz przed krysta-
lizacja produktu z alkoholu.
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