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SUR

LA METHYLENE-PYROCATECHINE

PAR

Marcel MOTTIER

La préparation de la méthylene-pyrocatéchine a déja fait
I'objet de nombreux travaux dont on trouvera la liste a la fin -
de cette note. Les rendements indiqués sont généralement
mauvais (259%, au maximum), a4 I'exception toutefois de celui
obtenu par Sonn et Benirschke qui font réagir l'iodure de
méthyléne sur la pyrocatéchine en présence de potasse caus-
tique, & l'abri de I'air, obtenant ainsi 55%, de méthylene-
pyrocatéchine. Ces auteurs indiquent que I'on pourrait rem-
placer I'iodure de méthyléne par le chlorure de méthyléne,
ajoutant qu’il faudrait dans ce cas travailler sous pression, le
point d’ébullition plus bas du chlorure ne permettant pas
d’atteindre la température nécessaire a la condensation. Il est
intéressant de noter que Bachrach, qui a repris récemment
I'étude de cette réaction et qui a opéré a la pression atmosphé-
rique (¢ = 110°-115°) a néanmoins obtenu un rendement de
23%, en méthylene-pyrocatéchine.

Ayant eu & préparer ce composé pour en étudier la scission du
groupe méthyléne-dioxy par ’amidure de sodium?!, je me suis
inspiré des indications de Sonn et Benirschke et ai fait réagir,
sous pression, le chlorure de méthyléne avec la pyrocatéchine,
en présence de potasse caustique. Le rendement maximum en
méthyléne-pyrocatéchine a été de 20%; une étude systéma-
tique de cette réaction permettrait peut-étre de I'élever.

1 L. HeLrer et M. MotTiER, 14™¢ Congrés de Chimie industrielle,
n° spécial de Chimie et Industrie, octobre 1934.
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PARTIE EXPERIMENTALE.

' 1 2
Pyrocatéchine . . . . . . 41 gr 35 gr
Eauw . . . . . . .. .. 250 cms3 200 cms3
Potasse caustique . . . . 30 gr 40 gr
Chlorure de méthylene . . 100 gr 140 gr
Alcool ordinaire . . . . . 130 cm3 125 cms3
Température . . . . . . . 120-125° 120°
Durée . . . . . . . . . . 12 h. 24 h.
Pression. . . . . . . . . 10 kg 10 kg
Méthyléne pyrocatéchine

formée . . . . . . . . 7,9 gr 12,3 gr
Rendement (9, de la théorie) 17.& % 20,2 9%

L’autoclave utilisé est celui de Fierz. Sa contenance totale
est de 600 cm3.

On y charge la pyrocatéchine finement pulvérisée et mise en
suspension dans environ la moitié de la quantité d’eau indiquée,
ajoute la potasse caustique dissoute dans ce qui reste d’eau,
puis le mélange de chlorure de méthyléne et d’alcool.

Dans les deux essais le chauffage n’a pu étre réalisé d’une
maniére continue, ayant du étre interrompu pendant la nuit.

[’opération terminée, le produit brut sorti de I'autoclave est
entrainé a la vapeur d’eau et le distillat, préalablement alca-
linisé, est extrait a ’éther. La solution éthérée est séchée sur
du chlorure de calcium, puis I’éther est distillé et le résidu est
purifié par distillation au vide. Il passe entre 55° et 60° sous
12 mm. Le rendement a été calculé sur le produit ainsi obtenu.

La méthyléne-pyrocatéchine des deux essais a été redistillée
quelques fois et passe alors entiéerement a 57° sous 11 mm.
Ses constantes physiques sont:

dyy = 1,185

n. = 1,53867
d’ou

R.M. (obs.) = 32,23 R.M. (calc.) = 32,37 .
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Son analyse a donné les chiffres suivants:

4,850 mg ont donné 12,270 mg CO, et 2,160 mg H,O0.

Calculé pour C,H,O, C 68,839 H 4,969,
Trouvé G 69,00% H 4,989
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