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Znane są liczne sposoby wytwarzania metolu
przez rozkład termiczny p-oksyfenyloglicyny.

W sposobach tych jako środowisko rozkładu
stosuje się trudno dostępne związki alifatyczne
lub aromatyczne o charakterze ketonowym.
Znane jest także przeprowadzanie rozkładu
p-oksyfenyloglicyny w środowisku krezolu. Spo¬
sób ten jednak wykazuje tę niedogodność, Iż
produkt końcowy jest w wysokim stopniu zanie¬
czyszczony żywicami. Dalszą wadą tego sposobu
jest powstawanie w Czasie rozkładu związków
trujących. Do znanych sposobów rozkładu ter¬
micznego p-oksyfenyloglicyny należy również
przeprowadzanie tego rozkładu w środowisku
mieszaniny składającej się z 87% chlorobenzenu
i 13Vo cykloheksanonu.

Rozkład prowadzony w tych warunkach trwa
stosunkowo długo bo 12—14 godzin, przy czym
rozkładowi ulega tylko około 30°/o p-oksyfeny-

♦) Właściciel patentu oświadczył, że twórcą wy¬
nalazku jest inż. mgr Mieczysław Drozdewicz.

loglicyny. Otrzymany produkt reakcji jest zanie¬
czyszczony żywicami, które powstają w czasio
długotrwałego ogrzewania. W związku z tym
spada również wydajność reakcji.

Stwierdzono, że przez odpowiedni dobór śro¬
dowiska rozkładu dla p-oksyfenyloglicyny można
wpłynąć na wydatne (co najmniej dwukrotne)
zwiększenie wydajności metolu, znaczne skró¬
cenie czasu reakcji, przy czym otrzymuje się
produkt o wysokiej czystości. Sposób według
wynalazku polega na przeprowadzaniu termicz¬
nego rozkładu p-oksyfenyloglicyny w środowisku
mieszaniny składającej się z

80 części wagowych cykloheksanonu
10 części wagowych chlorobenzenu
i 10 części wagowych p-dwuchlorobenzenu,
przy czym rozkład prowadzi się w temperaturze
145°—152°C. .

Istotne dla sposobu wedug wynalazku jest
również wprowadzenie p-oksyfenyloglicyny
w stanie suchym i sproszkowanym do środo¬
wiska rozkładu.



Przykład. Do kolby 10-litrowej wprowadza
się 5 kg mieszaniny utworzonej z 80 części wago¬

wych cykloheksanom!, 10 części wagowych chloro-
benzenu i 10 części wagowych dwuchloro-
benzenu. Mieszaninę ogrzewa się do temperatury
około 135°C po czym dodaje po uprzednim wpro¬
wadzeniu w ruch mieszadła 1 kg oksyfenylogli-
cyny. Następnie podnosi się temperaturę do około
152PC i utrzymuje ją przez 3—4 godziny aż do cał¬
kowitego rozkładu p-oksyfenyloglicyny. Po tym
czasie zawartość kolby studzi się do temperatury
110°C i przenosi do naczynia, w którym traktuje
się masą 3 kg 20%kwasu siarkowego. Następuje
rozdział na 2 warstwy, wodną, zawierającą me-
tol, oraz na rozpuszczalnik, który stanowi mie¬
szanina azeotropowa, według wynalazku.

Warstwę wodną, oddzieloną od rozpuszczalnika
wykłóca się następnie z trójchloroetanem w celu
oczyszczenia jej od żywic. Następnie wolny od
żywic wodny roztwór zadaje się w celu odbar¬
wienia węglem aktywnym, niewielką ilością pyłu
cynkowego i kwaśnego siarczynu sodowego
i ogrzewa do temperatury około 95°C. Po prze¬
sączeniu roztwór odparowuje się do Vs objętości,

chłodzi i pozostawia do krystalizacji. Wykrysta¬
lizowany produkt (po odsączeniu) suszy się
w temperaturze 50°C.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób wytwarzania siarczanu metylo-p-ami-
no-fenolu (metolu) przez rozkład termiczny
p-oksyfenyloglicyny znamienny tym, że roz¬
kład przeprowadza się w środowisku, który
stanowi mieszaninę azeotropową o składzie
8Ó°/o cykloheksanonu, 10°/o chlorobenzenu i 10%
p-dwuchlorobenzenu, przy czym temperaturę
rozkładu utrzymuje się w granicach
145—152°C.

2. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
p-oksyfenyloglicynę wprowadza się do mie¬
szaniny cykloheksanonu, chlorobenzenu i p-
dwuchlorobenzenu w stanie suchym i sprosz¬
kowanym.
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