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\Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania soli
dwuanilu aldehydu hydroksyglutakonowego.
Jest rzecza znana, ze sole dwuanilu aldehydu
hydroksyglutakonowego wytwarza sie z frurfu-
ralu,. aniliny i soli anilinowych mocnych kwa-
sOw, dzialajac iloSciami czgsteczkowo roéwno-
waznymi w rozcieficzonych roztworach alkoho-
“lowych, przy czym w miare postepowania reak-
cji wykrystalizowuje produkt w postaci igiet
purpurowo-fioletowych. Uzycie alkoholu ma na
celu umozliwi¢ dokladne zmieszanie sie odczyn-
nikéw i wutrzymanie produktéw pobocznych
w roztworze .tak, aby uzyskaé zasadniczo czysty
produkt. Sposéb wedlug wynalazku ma na celu
unikniecie stosowania w tej reakcji alkoholu
lub innych rozpuszczalnikéw organicznych.
.Stwierdzono, ze mozna przeprowadzi¢ reakcje
tego rodzaju miedzy néwnowaznymi ilo§ciami
czasteczkowymi furfuralu, aniliny i wodnego

roztworu chlorowodorku aniliny bez uzycia or-
ganicznego rozpuszczalnika, otrzymujgc duzg
wydajnos¢ dwuanilu, ktéry posiada wlasciwosé
nadawania ziemi wodoszczelnoSci. Niezbednym
warunkiem przy przeprowadzaniu tej reakcji
_jest dokladne zmieszanie ze sobg skladnikéw
reakcji w obecnosci matej ilosci wody. |

Wytwarzanie soli dwuanilu aldehydu hydro-
ksyglutakonowego sposobem wedlug wynalazku
polega na dokladnym' zmieszaniu furfuralu, mo-
cnego kwasu w obecnos$ci pierwszorzedowej ami-
ny aromatycznej szeregu benzenowego i malej
ilosci wody, bez rozpuszczalnika organicznego.

Jezeli to jest pozadane, mozna uprzednio
zmieszaé aniling z furfuralem. W tym przypad-
ku .zostaje ona czeSciowo lub-caltkowicie prze-
‘mieniona w furfurylidynoaniling, ktéra otrzy-
mywana w temperaturze pokojowej w sposOb
zwykly stanowi ciecz. Furfurylidynoaniline



) otrz.ymana w ten sposob nalezy stosowa¢ na-
tychmua.st poniewaz przy przechowywaniu, zwla-
éza W 3b¢cnoécl atmosferycznego tlenu, szybko
ga spolimeryzac,u na zywice. Jezeli to jest
'pozgdane, ‘mozna zastapi¢ chlorowodorek anili-
ny 1éwnowaznymi
aniliny i kwasu solnego i w tym przypadku
nalezy bra¢ 2 mole aniliny do zmieszania lub
przed imieszaniem.fwrf,uralu’z kwasem soinym.

Mozna tez aniline uprzednio zmiesza¢ z chloro-.

wodorkiem aniliny. Kwas' solny zawierajgcy
10 — 35% HCl mozna zmiesza¢ z wigcej .niz
dwoma molami aniliny, a mieszanina otrzyma-
na w ten sposb6b stanowi w temperaturze poko-
jowej ciecz nadajacg sie do zastasowania we-
dlug wynalazku. Cze§é¢ lub calo$é aniliny za-
stosowana wedtug wymalazku moze byé zastay-
piona rownowazna iloscia czasteczkowa tolui-
dyny albo ksylidyny. Pcdobnie kwas solny mo-
ze byé zastapiony przez kwasy siarkowy, azoto-
wy lub fosforowy. Ilo§¢ wody znajdujacej sie
W mieszaninie reakcyjnej powinna wystarczaé
tylko do rozpuszczenia w temperaturze pokojo-
wej chlorowodorku aniliny lub mieszaniny. ani-
liny i kwasu chlorowodorowego, gdy ten jest
stosowahy, a to w celu nalezytego zmieszania
skladnikéw. Weiksza ilo§¢ wody jet nliepoza-
dana, gdyz reakcja nie przebiega wtedy tak
dobrze. Najkorzystniej jest zastosowaé 4/: — 3
czesci wagowych wody.na 1 cze$¢ soli aniliny,
zwlaszcza 1/» — 1!/: czeSci.

Reakcja przebiega miedzy dwoma albo trze-
ma cieczami i z tego wzgledu nalezy je doklad-
nie zmiesza¢. Mieszanie prowadzi sie najko-
rzysfniej w sposéb ciggly az do uzyskania mo-
krej pokruszonej substancji. O ile poczatkowo
zmieszanie jest dokladne, to reakcja przebiega
dalej energnicznie przy nieznacznym dalszym
mieszaniu. Podczas reakcji wydziela sie cieplo,
ktére przyspiesza reakcje, lecz lepiej jest unikaé
wzrostu temperatury powyzej 900C, w celu unik-
nigcia niepozadanych reakcyj pobocznych. Wo-
de zawarta w wilgotnej pokruszonej przez mie-
szame substancn stalej usuwa sie¢ przez susze-
nie, najlepiej w temperaturze 1000 — 1130C,
w celu otrzymania produktu bezwodnego. -
_Zgodnie z najkorzystniejsza postacia wymna-
lazku sole dwuanilu aldehydu hydroksyglutako-
nowego wytwarza sie zasadniczo ze 100 czesci
wagowych furfuralu, 160—250 czesci wagowych
aniliny, 30—50 czesci wagowych chlorowodoru
i 40—400 czeSci wagowych wody przez doklad-
ne zmieszanie w meobecnoém rozpuszczalnika
organicznego, zmieszanie za$ furfuralu z chlo-
'rowodorem przeprowadza sie tylko w obecnosci
aniliny. . \

iloéciami - czasteczkowymi -

Zakres wynalazku obejmuje odnosne reakcje,

_w ktérych anilina jest zastgpiona réwnowazna

iloscig czasteczkowa jednego z jej homologéw,
zwlaszcza toluidyny albo ksylidyny, przy czym
jako produkt ostateczny otrzymuje sie¢ dwutolyl
i dwuksylyl.

Najprostszy sposéb prowadzenia procesu po-
lega na zmieszaniu ze soba dwdch cieczy, z kté-
rych jedna zawiera furfural, lecz bez chloro-
wodoru, a druga stanowi wedny roztwér za-
wierajacy calg ilo§¢ chlorowodoru, lecz bez fur-
furalu.. Anilina moze si¢ znajdowaé¢ w jednej
z dwoch albo w obydwdch tych cieczach, lecz
najdogodniej jest umiesci¢ conajmniej poloweg
lub najkorzystniej caly ilo§¢ aniliny w wodnym
roztworze chlorowodoru.

W czasie reakcji mieszanina stopniowo zesta-
la sie i, jezeli ja pozostawi¢ w spokoju, staje
sie twarda. Proces wiec przeprowadza sie naj-
korzystniej mieszajac ciecze w naczyniu reak-
cyjnym z mieszadlem, a potem ug'mata]ac mie-

. szanine. Mozna réwniez ciecze mieszaé¢ w ml'yn

ku, w ktoérym mieszanina stopniowo tezeje,
otrzymujgc ' kruszywo i unikajac przegrzania.
Ugniatanie nalezy prowadzi¢ w ciggu 3—15 mi-
nut. Jest rzecza pozadang usuwanie ciepla wy-
dzielajacego sie podczas mieszania w celu unik--
niecia wzrostu temperatury powyzej 600—900C.
Podczas ugniatania, cze§¢ zawartej wody wy--
parowywuje, lecz ctrzymane kruszywo jest jesz-
cze wilgotne i czeSciowo uwodnionée. Wobec tego
jest rzecza pozadang, aby wysuszy¢ i odwodnié
wilgotne kruszywo, ogrzewajac je w strumieniu
cieptego powietrza, naJkorzystme] w temperatu-
rze 100—13000

Produkt otrzymywany sposobem wedtug wy-
nalazku posiada postaé proszku czerwonawo-‘li
niebieskiego, ktdry zawiera w przyblizeniu 9% ~
azotu i 11% chloru i nie rozpuszcza sie¢ we
wrzacym benzenie. Nadaje on ziemi wlasciwo-
§ci wodoszczelnych utrzymujac w glebie najod- -
powiedniejsza ilo§¢ wody, co stanowi najwla-
Sciwsze zastosowanie tego produktu. Dodawa-
nie do gleby matych ilosci naogdét od 0,05—1%s
wagowych nadaje wodoszczelnos¢ w tym stop-
niu, ze jezeli potraktowana gleba jest utﬁta_
przy swej optymalnej zawartoéci wody (ktéra
moze zmienia¢ sie na przyklad od 10% dla
piasiczystej gleby gliniastej do 16% dla czar-
noziemu nadajacego sie¢ pod uprawe bawetny)
i wyatawiona na rzesisty deszcz, to nie moze
ona pochlonqc wody w ilodci ‘wystarczajacej do
przeprowadzenia jei w stan plastyczny. Wobec
powyzszego 'wspomniane produkty nadaja sie
do utrwalenia drég gruntowych i do utrwalania
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kostek ziemnych. W nizej przytoczonych przy-
kladach czesci pznaczaja czeSci wagowe.

Przykiad I. 10,2 czeSci aniliny i 11,6 czeSci

furfuralu miesza sie w agatowym mozdzierzu

uruchamianym mechanicznie. Miska mozdzierza
obraca sie, podczas gdy duzy tluczek wykonuje
ruch wahadtowy. Skoro tylko woda tworzaca
si¢ jako jeden z produktéow reakcji spowoduje
zmetnienie mieszaniny,
sie furfurylidenoaniliny i wody jako produktu
ubocznego, dodaje sie do mozdzierza 13,9 czesSci
chlorowodorku aniliny rozpuszczonego w 15 cze-
§ciach wody. Mieszanina staje sie¢ nagle nie-
bieska ciastowata masa, ktéra stopniowo tward-
nieje do konsystencji wilgotnego proszku. Mie-

wskutek wytworzenia -

szanine miesza si¢ w ciagu 10 minut po doda-
niu chlorowodorku aniliny. Wilgotny produkt

suszy si¢ W temperaturze 600C rpzy cisnieniu
100 mm stupa rteci. Oﬁrzymuje sie 31 czeécl
drobnej czerwono-niebieskiej substanciji stalej,
zawierajacej8,9% azotu i 11,6% chloru z wy-
dajnoécm 96% wydajuosci teoretycznej. Teore-
tyczny skiad Cy; Hyz ONy Cl wynosi 9,3% azotu
i 11,8°/ chloru. Produkt traktowany w ciagu

2 .godzin wrzacym benzenem w aparacie eks-
trakcyjnym nie traci na wadze. Produkt sta-

nowi skutecznie dzialajacy srodek nadajacy gle-
bie wodoszczelno§é, przy czym na podstawie ba-
dan promieniami X, promieniami podczerwony-
mi i ultrafioletowymi ustalono, ze produkt ten
posiada budowe. nastepujaca
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Produkt ten pod wigledem chemicznym zacho-
wuje sie jak i znana substancja, odpownada:acy

powyZszemu WzOrowi.

Przyklad II. 170 czeSci aniliny i 177 czeSci
furfuralu umieszcza sie w mieszalniku zaopa-
trzonym w plaszcz i mieszadlo o dwoéch lopat-
kach w ksztalcie litery Z. Mieszalnik ochladza
sie woda. Po zakoficzeniu poczatkowej reakeji
dodaje sie dalsze 170 cze$ci anliny, a ciasto-
watg mase miesza ie¢ stale dopéty, az rozpusci
si¢ calkowicie. Nastepnie dodaje sie roztworu
zawierajacego 208 czeSci kwasu chlorowodoro-
wego o 320 Twaddell’a i 86 czeSci wody. Masa
zestala sie na gesta paste, ktéra miesza! sie
w eiggu 15 minut. Produkt suszy si¢ w tempe-
raturze 60°C pod ci$nieniem 100 mm stupa rteci.
w ciggu 16 godzin. Otrzymuje si¢ 570 czeSci
substancji stalej czerwono-niebieskiej, zawiera-
jacej 8,63% N i 11 24"/0 Cl Obliczono dla jed-
nowodzianu :

Ci7 Hy7 ON; CLH20, N = 8,8%, Cl = 11,4%.
Produkt jest prawie nierozpuszczalny w benze-
nie i nadaje glebie wodoszczelno$é.

Przyklad III. 256 czeSci furfuralu i 1272 cze-
sci roztworu, zawierajacego 358 czesci chloro-
wodorku aniliny, 244 czeSci aniliny i 670 czeSci
wody umieszcza sie razem w ochiadzanym mie-
szalniku o lopatkach w ksztalcie litery Z i mie-
szanine przerabia sie w ciagu 18 minut. Kofico-
wa pasle zawierajgca 35% wody suszy sie do
stanu bezwodnego cyrkulujacym powietrzem
ogrzewanym w  piecu elekirycznie do tempera-
tury 1150C. Czas suszenia wynosi

| 1
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Otrzymuje sie 810 czesci produktu bardzo czyn-
nego nadajgcego glebie wodoszczelnosSc.

Przyklad IV. 100 czeSci czystego furtiuralu
i 316 czeSci roztworu zawierajacego 26,3% wo-
dy, 30,7°% aniliny i 44% chlorowodorku aniliny
pompuje sie bez przerwy do dyszu mieszajgcej,
a nastepnie doprowadza sie do glinianego mie-
szalnika, w ktérym mieszanine przetrzymuje sig
w ciggu 5 minut. Nastepnie wylydowany wil-
gotny produkt suszy sie w powietrzu w tempe-
raturze 1100C do stanu bezwodnego i otrzymuje
sie produkt podobny do powyzej opisanych.

Przyklad V. Zmieszanymi cieczami opisany-
mi w przykladzie IV powleka sie cienkg war-
stwa ruchomg ta$me. )

Po 5 minutach pozostawania na tasmie ze-
skrobuje sie z niej warstwe substancji stalej
i suszy w piecu w temperaturze 1300C. Produkt
podobny jest pod wzgledem skladu i dziatania
do produktéw otrzymywanych wedlug wyzej po-
danych przykladéw.

Zastrzezeniapatentowe

1. Sposdb wytwarzania soli dwuanilu aldehydu
hydroksyglutakonowego, znamienny tym, ze
furfural miesza sie doktadnie z mocnym kwa-
sem nieorganicznym w obecnodci pierwszo-
rzedowej aminy aromatycznej szeregu benze-
nowego i matej iloSci wody, lecz bez uzycia
rozpuszczalnika organicznego, poczym mie-
szanine ugniata si¢ w ciagu 3 —15 minut,
a nastepnie wytworzony produkt staly su-
szy sie i odwadnia w temperaturze 1000 —
1300C.
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2. Sposob wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze

miesza sig ze sobg 100. cze§ci wagowych fur-
furalu, 160—250 czeSci wagowych aniliny,
30—50 czeSci wagowych chlorowodoru i 40—
400 cze$ci wagowych wody, przy czym zmie-
szanie furfuralu i chlowodoru przeprowadza
si¢ tylko w obecnosci aniliny. .

. Spos6b wedlug zastrz. 1 i 2, znamienny tym,
' ze miesza sie ciecz zawierajaca furfural, lecz
" bez chlorowodoru, z wodnym roztworem za-

4.

wierajacym chlorowodor, lecz bez furfuralu,
przy czym aniliny dodaje sie do jednej z tych
albo do obu cieczy. :

Sposob wedlug zastrz. 1—3, znamienny tym,
ze zamiast aniliny stosuje sie jej homologi,
toluidyne lub ksylidyne.

Imperial Chemical Industries

Limited
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