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Sposób wytwarzania p-ni4rofenetolu
Udzielono z mocą od dnia 1 czerwca 1949 r.

Znane są sposoby wytwarzania p-nitrofeneto-
lu z p-nitrochlorobenzenu i alkoholu w obecnoś¬
ci ługu sodowego rub potasowego, ^rzy stosowa¬
niu tych sposobów obok reakcji pożądanej nastę¬

puje szereg reakcji ubocznych, polegających prze¬
ważnie na redukcyjnym działaniu alkoholu. W
wyniku tych reakcji ubocznych tworzą się różne
związki, np. p-, p'-dwuchloroazoksybenzen lub ?;-,
p'-dwuchloroazobenzen. Na skutek tych reakcji
ubocznych wydajność reakcji głównej, prowadzą¬
cej do otrzymywania p-nitrofenetolu, jest mała,
otrzymywany zaś produkt jest zanieczyszczony.

Literatura podaje szereg przepisów prowa¬
dzenia tej reakcji przy zastosowaniu katalizato¬
rów lub też bez ich użycia, przy czym do najbar¬
dziej znanych sposobów można zaliczyć następu¬
jące.

I. Stosuje się p-nitrochlorobenzen w roztwo¬
rze alkoholowym z dodatkiem wody i ługu pota¬
sowego. Mieszaninę ogrzewa się w ciągu szere¬
gu godzin, produkty zaś reakcji rozdziela się przez

destylację z parą wodną. Otrzymuje się wydaj¬
ność nie jednostajną, częstokroć małą, przy czym
destylacja z parą wodną jest czynnością kłopot¬
liwą.

II? Stosuje się p-nitrochlorabenzen w roztwo¬
rze alkoholowym z ługiem sodowym i dwutlen¬
kiem manganu jako katalizatorem i postępuje się
jak wyżej. Otrzymywane wyniki są nieco lepsze,
jednakże wytwarzany produkt nie jest czysty 1
w najlepszym razie wykazuje temperaturę top¬
nienia 50°C zamiast 56°C. Ponadto przy stoso¬
waniu tego sposobu istnieje niebezpieczeństwo
wybuchu.

III. Stosuje się p-nitrochlorobenzen w roztwo~
rze alkoholowym z dodatkiem kwaśnego siarcza¬
nu potasowego. Sposób ten wymaga długiego o-
kresu czasu i z tego względu nie nadaje się do
zastosowania go w skali przemysłowej.

IV. Stosuje się p-nitrochlorobenzen w roztwo¬
rze alkoholowym z ługiem sodowym z dodatkiem
gliceryny oraz z chlorkiem miedziawym jako ka-

*) Właścicielka patentu oświadczyła, że wynalazcami, są Wacław Anders i Walerian Sta¬
chura w Zgierzu



talizatorem. Sposób ten nie daje wybitnych ko¬
rzyści i jest droższy z powodu użycia gliceryny.

Stwierdzono, że przy wytwarzaniu p-nitrofe-
netolu Ł-p-nitrochlorobenzenu i alkoholu etylowe¬
go w obecności ługu sodowego doskonałym kata¬
lizatorem jest mieszanina dwutlenku ołowiu i
chlorku miedziawego. Zastosowanie tego katali¬
zatora pozwoliło uzyskać bardzo wydajną meto¬
dę technologiczną, dającą przy tym produkt o
dużej czystości. Okazało się, że dwutlenek oło¬
wiu i chlorek miedziawy mogą być wprowadzone
do reaktora bądź oddzielnie, bądź też zawczasu
zmieszane.

Dążąc do jak najbardziej ekonomicznej go¬
spodarki alkoholem etylowym wspomniany nowy
sposób otrzymywania p-nitrofenetolu udoskonalo¬
no następnie przez zobojętnianie nadmiaru ługu
po skończonej reakcji, dokonywane dotychczas^
przy użyciu kwasu mineralnego lub octowego, za
pomocą dwutlenku węgla. Pozwoliło to uniknąć
tworzenia się wody, pochodzącej ze zobojętniania
zasady kwasem, a tym samym zapobiec rozcień¬
czaniu alkoholu.

Przykład. 160 kg p-nitrochlorobenzenu roz¬
puszcza się na gorąco w 400 kg czystego alkoholu
etylowego o stężeniu 95%, dodając 30 kg drob¬
no zmielonego dwutlenku ołowiu, zmieszanego z
15 kg zmielonego suchego chlorku miedziawego.
Mieszaninę tę podgrzewa się* do wrzenia i wkrap-
la do niej, przy stałym mieszaniu, roztwór ługu
sodowego, otrzymany przez rozpuszczenie 75 kg
wodorotlenku sodu w 600 kg alkoholu etylowego.
Wkraplanie w temperaturze wrzenia uskutecznia
się w ciągu około 8 godzin, stosując w tejże tem¬

peraturze mieszanie w ciągu około 12 godzin.
Próbka pobrana wówczas z reaktora nie wyka¬
zuje obecności p-nitrochlorobenzenu. Następnie
nadmiar ługu zobojętnia się dwutlenkiem węgla,
a po odstaniu gorący roztwór alkoholowy p-ni-
trofenetolu dekantuje się. Po oddestylowaniu
alkoholu otrzymuje się p^nitrofenetol wysokiej
czystości o^iemperaturze topnienia 56°C z wy¬
dajnością §5%. Większą część oddestylowanego
alkoholu jest przy tym bezpośrednio zdatna dof
dalszych produkcji.

Zastrzeżeń i»a patentowe
1. Sposób wytwarzania p-nitrofenetolu z p-nitro-

chlorobęnzenu, alkoholu etylowego oraz ługu
sodowego w obecności katalizatora, znamien¬
ny tym, że jako katalizator stosuje się mie¬
szanin^ dwutlenku ołowiu i chlorku miedzia¬
wego.

2. Sposób według zastrz. 1,.* znamienny tym, że
do zobojętniania nadmiaru ługu sodowego po
ukończeniu reakcji stosuje się dwutlenek
węgla.

3. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
dwutlenek ołowiu i chlorek miedziawy wpro¬
wadza się do reaktora bądź oddzielnie, bądź
też zawczasu zmieszane. t
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