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SUR

LA METHYLENE-PYROCATECHINE

PAR

Marvel MOTTIEK

La preparation de la methylene-pyrocatechine a dejä fait
l'objet de nombreux travaux dont on trouvera la liste ä la fin
de cette note. Les rendements indiques sont generalement
mauvais (25% au maximum), a l'exception toutefois de celui
obtenu par Sonn et Benirschke qui font reagir l'iodure de

methylene sur la pyrocatechine en presence de potasse caus-

tique, ä l'abri de 1'air, obtenant ainsi 55% de methylene-
pyrocatechine. Ces auteurs indiquent que l'on pourrait rem-
placer l'iodure de methylene par Je chlorure de methylene,
ajoutant qu'il faudrait dans ce cas travailler sous pression, le

point d'ebullition plus bas du chlorure ne permettant pas
d'atteindre la temperature necessaire ä la condensation. II est

interessant de noter que Bachrach, qui a repris recemment
l'etude de cette reaction et qui a opere ä la pression atmosphe-
rique (t — 110°-115°) a neanmoins obtenu un rendement de

23% en methylene-pyrocatechine.
Ayant eu ä preparer ce compose pour en etudier la scission du

groupe methylene-dioxy par l'amidure de sodium1, je me suis

inspire des indications de Sonn et Benirschke et ai fait reagir,
sous pression, le chlorure de methylene avec la pyrocatechine,
en presence de potasse caustique. Le rendement maximum en

methylene-pyrocatechine a ete de 20%; une etude systema-
tique de cette reaction permettrait peut-etre de l'elever.

1 L. Helfer et M. Mottier, I4me Congres de Chimie industrielle,
n° special de Chimie et Industrie, octobre 1934.
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Partie experimentale.

2

Pyrocatechine
Eau
Potasse caustique
Chlorure de methylene
Alcool ordinaire
Temperature
Duree
Pression
Methylene pyrocatechine

100 gr
130 cms
120-125°

12 h.
10 kg

41 gr
250 cms

30 gr

55 gr
200 cms

40 gr
140 gr

125 cms
120°
24 h.
10 kg

formee
Rendement (% de la theorie) 17,4%

7,9 gr 12,3 gr
20,2 %

L'autoclave utilise est celui de Fierz. Sa contenance totale
est de 600 cm3.

On y charge la pyrocatechine finement pulverisee et mise en

suspension dans environ la moitie de la quantite d'eau indiquee,
ajoute la potasse caustique dissoute dans ce qui reste d'eau,
puis le melange de chlorure de methylene et d'alcool.

Dans les deux essais le chauffage n'a pu etre realise d'une
maniere continue, ayant dü etre interrompu pendant la nuit.

L'operation terminee, le produit brut sorti de l'autoclave est

entraine ä la vapeur d'eau et le distillat, prealablement alca-

linise, est extrait ä 1'ether. La solution etheree est sechee sur
du chlorure de calcium, puis 1'ether est distille et le residu est

purifie par distillation au vide. II passe entre 55° et 60° sous
12 mm. Le rendement a ete calcule sur le produit ainsi obtenu.

La methvlene-pyrocatechine des deux essais a ete redistillee
quelques fois et passe alors entierement a 57° sous 11 mm.
Ses constantes physiques sont:

dlo 1,185

n^° 1,53867

d'oü

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

4,850 mg ont donne 12,270 mg C02 et 2,160 mg H20.

Calcule pour C,He02 C 68,83% H 4,96%
Trouve C 69,00% H 4,98%
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