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Zpiisob redukce 2-nitrofenolu na 2-amino-
fenol, ktery se pouZivd jako polotovar pro
piipravu barviv. Jeho podstata spoliva v
tom, Ze se na vodny roztok 2-nitrofenolu ve
form# sodné soli plisobi p¥i teplot& do 100°
Celsia sulfidem nebo hydrogensulfidem sod-
nym.

240386




240386

Vynidlez se tykd zphsobu redukce 2-nitro-

fenolu na 2-aminofenol, polotovar pro p¥i-
pravu barviv, sirnikovou redukc{ 2-nitro-
fenolu.

Redukce 2-nitrefenolu na 2-aminofenol se
v technické praxi provadi Zelezem podle

Béchampa. 'V literatufe je popséna—¥ada“”

dalsich zplisobd této redukce, napfiklad re-
dukce zinkovym prachem ve vodném pro-
stfedi v pFitomnosti elektrolytdi, zinkem a
kyselinou chlorovodikovou, hlinikem a dal-
§imi kovy ve formé& amalgdmy, zinkem a
hydrogensifiitanem sodnym, hydrazinem,
vodikem za tlaku na niklovém katalyzdtoru
nebo dithioni¢itanem sodnym. VSechny ty-
to daldi reduk&ni metody nejsou pro tech-
nickou vyrobu 2-aminofenolu vhodné pfie-
devsim z ekonomického hlediska, nebot vy-
robni ndklady by byly nesrovnatelnd vy3si
nez u béchampovské redukce. Nevyhodou
vyroby 2-aminofenolu redukci 2-nitrofenolu
podle Bachampa je vSak znaénd nachylnost
produktu redukce k oxidaci vzdu¥nym kys-
likem, kterd sniZuje kvalitu izolovaného 2-
-aminofenolu. Proto se asto provadi vyro-
ba 2-aminofenolu toute cestou pouze ve for-
me roztoku, ktery se ihned bez izolace zpra-
covavd dale pFi vyrob& syntetickych barviv.
Vyroba 2-aminofenolu ve formé roztoku
predpoklddd soufasnou navazujici vyrobu
tento roztok zpracovdvajici a zcela znemoZ-
fiuje doddvky 2-aminofenolu mimo vyrobni
zavod.

Daldi zndmou metodou pf¥ipravy 2-amino-
fenolu je sirnikovd redukce 2-nitrofenolu,
kterou popisuji v literature Hoffman, Fritz-
' che a Galatis. Tito autofi prov4déli v labo-
ratofi redukci sirnfkem sodnym nebo amon-
nym pfi teplotd nad 100 °C, napfriklad v ta-
vening& sirniku sodného pFi 125°C. Ani ta-
to metoda neni vhodné pro technickou vy-
robu 2-aminofenolu.

Uvedené nevyhody odstraiiuje zpisob pii-
pravy Z-aminofenolu redukci 2-nitrofenolu
sulfidem nebo hydrogensulfidem sodnym,
jehoZ podstata spo&ivd v tom, Ze se k vod-
nému roztoku 2-nitrofenolu ve formé& alka-
lické soli o koncentraci 0,5 aZ 1,5 mol/l
pfidd pfi teplot® 60 aZ 100°C sulfid anebo
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hydrogensulfid,sodny v mnoZstvi 3 aZ 4 mo-
ly na 1 mol p-nitrofenolu a p¥i této teplotd
se reak¢ni smés udrZuje aZ do ukon&eni
redukce.

Redukce zplsobem podle vynédlezu probi-
hd v podminkdch dobré michatelnosti re-
akéni stdsi a 1ze ji provddét i v netdsnych
zafizenich, napfiklad v kéadich. Za uvede-
nych podminek je béhem 8 hodin dosaZeno
konverze min. 99 % a po izolaci se zisk4
2-aminofenol vysoké &istoly s velmi dob-
rym vytézkem.

Pro DbliZ8i objasnéni podstaty vynélezu je
dédle uveden piiklad provedeni: '

0,5 molu 2-nitrofenolu ve formé technic-
ké nesuSené 14tky 'se rozmichd v 0,5 1 vody
a prevede do roztoku alkalizaci 1 molem
hydroxidu sodného. PFi 80°C se p¥idd 1,65 -
moelu hydrogensulfidu sodného. ve forms
vodného roztoku o koncentraci 530 g/l ja-
ko soutet skutetné koncentrace NaHS a
skutetné koncentrace NazS, pFepodtené ve
stechiometrickém pomé&ru na koncentraci
NaHS. Vznikld reakéni smds se michd 8
hodin p#i 80°C, pFitemZ se dopliuje voda
na konstantni objem. Potom se provede sta-
noveni zbytkového obsahu 2-nitrofenolu
(chromatograficky), které musi byt pod 1

-procentem. Po ukonCeni redukce se reaké-

ni smés naredi na objem 1 1, p¥i 60°C se
okyseli zFed&nou kyselinou sirovou do siln&
kyselé reakce na kongod&erveri, provede se
klerace siry s malym pFidavkem 1 g kie-
meliny, k filtratu se pFida 5 g disiFigitanu
sodného jako antioxidantu a p¥ 40°C se
vysrazi 2-aminofenol neutralizaci hydroxi-
dem sodnym na pH = 7. Po ochlazeni na
normélni teplotu se provede izolace pro-
duktu filtraci a promytim 0,25 1 studené vo-
dy

Ziskd se 0,45 molu 2-aminofenolu ve for-
mé jemné& krystalické svétle hn&dosedé syp-
ké latky o obsahu 80 aZ 90 % 2-aminofeno-
lu 100%, vytsZek redukce s izolaci &ini 90
procent teorie vzhledem k 2-nitrofenolu 100
procent. ‘

Chromatograficky byla zji§t&na prakticky
Cistd latka bez oxida¢nich zplodin jen s ne-
patrnymi stopami 2-nitrofenolu (10-2 %).

PREDMET VYNALEZU

Zplisob pfipravy 2-aminofenolu redukci
2-nitrofenolu sulfidem nebo hydrogensulfi-
dem, vyznadujici se tim, e se na vodny
roztok 2-nitrofenolu ve formé# alkalické so-
li o koncentraci 0,5 aZ 1,5 molu/l plisobi p¥i

teplot& 60 aZ 100 °C sulfidem anebo hydro-
gensulfidem sodnym v pom&ru 3 a¥ 4 moly
na 1 mol 2-nitrofenolu a p¥i této teploté se
reakéni smés micha do ukongeni redukce.
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