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Sposéb wytwarzania 2,5-dwuaminotoluenu
Udzielono patentu z mocg od dnia 17 sierpnia 1953 r.

Jak wiadomo 2,5-dwuaminotoluen otrzymuje
sig przez redukcje p-aminoazotoluenu. Jako §rod-
ki redukujace proponowano cyne, Zelazo, cynk
itd., lecz otrzymywano zbyt niskie wydajnoSci
ze wzgledu aa trudnofci zwigzane z wydziele-
niem produktu reakcji, ktéry latwo ulega utle-
nianiu tlenem powietrza. .

Stwierdzono, ze p-aminoazotoluen, najkorzyst-
niej jego chlorowodorek, mozna zredukowaé
i otrzyma¢ 2,5-dwuaminotoluen ze znaczng wy-
dajnoscia, dochodzaca-do 43 % wydajnosci teo-
retycznej w stosunku do ilosci zuzytej o-toluidy-
ny, skoro redukcje przeprowadzi¢ za pomocg hy-
drosiarczynu sodowego w Srodowisku wodno-
alkoholowym i produkt reakcjl wydzielié przez
dodanie lugu potasowego, np. NaOH, wskutek
czego mieszanina reakcyjna rozwarstwia sie na
dwie warstwy, z ktérych gérna zawierajgcg 2,5-

*) Wtia$ciciel patentu o§wiadczyl, Zze twéreg wy-
nalazu jest Eugeniusz Kurnicki.

dwuaminotoluen i o-toluidyne poddaje sie da-
stylacji najkorzystniej w prézni, w celu wydzie-
lenia 2,5-dwuaminotoluenu.

Stwierdzono ponadto, ze w celu rozwarstwie-
nia mieszaniny reakcyjnej korzystnie jest doda-
waé lug sodowy w dwéch porcjach, przy czym
pierwsza porcja jest 25 % roztworem wodnym
NaOH, druga za§ 50 %-wym roztworem. Po do-
daniu pierwszej porcji tugu az do odczynu alka-
licznego mieszaniny nalezy mieszanine reakcyj-
ng dpkladnie wymieszaé, po dodaniu za$§ drugiej
porcji pozostawié ja w spoczynku, az nastapi -
rozwarstwienie. Przy dodawaniu hydrosiarczynu
nalezy uwazaé, aby mieszanina nie byla dopro-
wadzona do wrzenia. W tym celu hydrosiarczyn
dodaje si¢ powoli niewlelkimi porcjami i w razie
potrzeby mieszanine reakcyjng ochladza sie.

Przyklad. 0,68 kg p-aminoazotoluenu za-
daje sig 1,8 litra alkoholu ! takg samg {loScia
wody gorgcej, po czym dodaje sie stopniowo
1,7 kg hydrosiarczynu sodowego, mieszajgc stale



i niédoprowadzajae masy reakeyinel do wrzenia.

Po dodaniu calej iloSci hydrosiarczynu mase re-

ekcyjng ‘ochladza sie i dodaje stopniowo dwa litry ~

25 %-ego roztworu NaOH w temperaturze po-
kojowej do odczynu alkalicznego mieszaniny, po

czym dodaje sig 3 —4 litréw wody i miesza do-
ktadnie. Po wymleszan}u do mieszaniny reak-

cyjnej dodaje cie¢ 600+ml 50 % NaOH i pozosta-

wia ja w spokoju. Nastepu]e rozwarstwienie, -

przy czym warstwe gérna, zawierajgcg 2,5-dwu-
aminotoluen, o-toluidyne ‘{ mieszanine wodno-
alkoholowa oddziela sie i poddaje destylacji

w préini przy ci$nieniu 16 — 17 mm slupa rteci..

Otrzymany 2,5-dwuaminotoluen wrzacy w tem-
peraturze 164 *C pod cisnieniem 6 mm stupa rtecl
poddaje sie krystalijacjl z benzenu.

Zastrzezenia patentowe
1. Spos6b wytwarzania 2,5-dwuaminotoluenu
przez redukcje p-aminoazotoluenu, znamien-
ny tym, ze p-aminoazotoluen redukuje sie

hydrosiarczynem sodowym w &rodowisku
wodno-alkobholowym i produkt reakcji wy-

. dzilela przez dodanie lugu potasowego, np.

NaOH przy czym nastepuje rozwarstwienie
mieszamny reakcyjnej na dwie warstwy,
z ktérych warstwg goérng zawierajaca 2,5-
dwuaminotoluen, o-toluidyne i mieszaning
wody 1 alkcholu poddaje si¢ destylacji, naj-

“korzystniej w prézni.
. Spos6b wedlug zasfrz. 1, znamienny tym, ze

lug potasowcowy dodaje si¢~w dwéch por-
cjach, przy czym po dodaniu pierwszej por-
cji mieszanine reakcyjng miesza si¢ dokladnie
po dodaniu ze§ drugiej porcji — pozostawia
w spokoju.
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