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Sposéb wytwarzania p-nitrofenetolu

Udzielono z mocg od'dnia 1 czerweca 1949 r.

Znane sg sposoby wytwarzania p-nitrofeneto-
lIu z p-nitrechlorobenzenu i.alkoholu w obecnos-
ci tugu sodowego lub potasowego. Przy stosowa-
niu tych sposobéw obok reakeji pozadanej naste-

‘puje szereg reakeji ubocznych, polegajacych prze-
" waznie na redukeyjnym dziataniu alkoholu. W

wyniku tych reakeji ubocznych tworza sie rézne
zwiazki, np. p-, p’-dwuchloroazoksybenzen lub »-,
p’-dwuchloroazobenzen. Na skutek tych reakeji
ubocznych wydajno§é reakeji giéwnej, prowadza-
cej do otrzymywania p-nitrofenetolu, jest mata,
otrzymywany za§ produkt jest zanieczyszczony.

Literatura podaje szereg przepiséw prowa-
dzenia tej reakeji przy zastosowaniu katalizato-
réw lub tez bez ich uzycia, przy czym do najbar-
dziej znanych sposobéw mozna zaliczyé nastepu-
jace. '

I. Stosuje sig¢ p-nitrochlorobenzen w roztwo-
rze alkoholowym z dodatkiem wody i tugu pota-
sowego. Mieszaning ogrzewa si¢ w ciagu . szere-

gu godzin, produkty za$ reakeji rozdziela si¢ przez -

£

destylacje z para wodna. Otrzymuje sie wydaj-
no$¢ nie jednostajna, czestokroé mala, przy czym

 destylacja z para wodna jest czynno$cia klopot-

liwa. .

II' Stosuyje sie p-nitrochlorabenzen w roztwo-
rze alkoholowym z lugiem sodowym i dwutlen-
kiem manganu jako katalizatorem i postepuje sie
jak wyzej. Otrzymywaﬁe wyniki sa nieco lepsze,
jednakze \(rytwarzan} produkt nie jest czysty 1
w najlepszym razie wykazuje temperature top-
nienia 50°C zamiast 56°C. Ponadto przy stoso-
waniu tego sposobu istnieje niebezpieczenistwo
wybilchu.

ITI. Stosuje sie p-nityochlorobenzen w roztwo-
rze alkoholowym z dodatkiem kwagnego siarcza-
nu potasowego. Sposéb ten wymaga dlugiego o-
kresu czasu i z tego wzgledu nie nadaje sie do
zastosowania go w skali przemyslowej.

IV. Stosuje sie p-nitrochlorobenzen w roztwo-
rze alkoholowym z lugiem sodowym z dodatkiem
gliceryny oraz z chlorkiem miedziawym jako ka-

*) Wilascicielka patentu o$wiadezyla, ze wynalazcami.sa Waclaw Anders i Walerian Sta-
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talizatorem. Sposéb ‘ten nie daje wybitnych ko-
rzySci i jest drozszy z powodu uzycia gliceryny.-
- Stwierdzono, ze przy wytwarzaniu p-nitrofe-
netolu zp-nitrochlorobenzenu i alkoholu etylowe-
go w “obecnosei lugu sodowego doskonalym kata-
lizatorem jest mieszanina dwutlenku olowiu i
chlorku miedziawego. Zastosowanie tego katali-
zatora pozwolilo uzyskaé bardzo wydajna meto-
de technologiczna, dajaca przy tym produkt o
duzej czystosci. Okazalo sig, ze dwutlenek oto-
wiu i chlorek miedziawy moga byé wprowadzone
do reaktora badZz oddzielnie, badZz tez zaweczasu
zmieszane. )

Dazac do jak najbardziej ekonomicznej go-
spodarki alkoholem etylowym wspomniany nowy
sposéb otrzymywania p-nitrofenetolu udoskonalo-
no nastepnie przez zobojetnianie nadmiaru tugu
po skoficzonej reakcji, dokonywane dotychczas,
przy uzyciu kwasu mineralnego lub octowegeo, za
pomoca dwutlenku wegla. Pozwolilo to unikngé
tworzehia si¢ wody, pochodzacej ze zobojetniania
zasady kwasem, a tym samym zapobiec rozcien-
czaniu alkoholu. )

Przyktad. 160 kg p-nitrochlorobenzenu roz-
puszcza sig¢ na goraco w 400 kg czystego alkoholu
etylowego o stezeniu 95%, dodajac 30 kg drob-
no zmielonego dwutlenku olowiu, zmieszanego z
15 kg zmielonego suchego chlorku miedziawego.
Mieszaning te podgrzewa sie*do wrzenia i wkrap-
la do niej, przy stalym mieszaniu, roztwér tugu
sodowego, otrzymany przez rozpuszczenie 75 kg
wodorotlenku sodu w 600 kg alkoholu etylowego.
Wkraplanie w temperaturze wrzenia uskutecziia
sie¢ w ciagu okolo 8 godzin, stosujac w tejze tem-

peraturze mieszanie w ciggu. okolo 12 godzin.
Préobka pobrana wowezas z reaktora nie wyka-
zZuje obecno$ci p-nitrochlorobenzenu. Nastepnie
nadmiar lugu zobojetnia sie dwutlenkiem wegla,
a po odstaniu goracy roztwér alkoholowy p-ni-
trofenetolu dekantuje sie. Po oddestylowaniu
alkoholu otrzymuje si¢ p-nitrofenetol wysokiej
czystesei o§emperaturze topnienia 56°C z wy-
dajnoscia %. Wigksza czg§é oddestylowanego
alkoholu jest przy tym bezpoSrednio zdatna do
dalszych produkeji.

Zastrzezenisa patentowe

1. Sposéb wytwarzania p-nitrofenetolu z p-nitro-
chlorobenzenu, alkoholu etylowego oraz lugu
sodowego w obecno$ci katalizatora, znamien-
ny tym, ze jako katalizator stosuje sie mie-
szanin¢ dwutlenku otowiu i chlorku miedzia-
wego.
Sposéb wedlug zastrz. 1, znarﬁienny tym, ze
do zobojetniania nadmiaru lugu sodowego po
ukonczeniu reakeji stosuje sie- dwutlenek
wegla. )
Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, zZe
dwutlenek olowiu i chlorek miedziawy wpro-
wadza sie do reaktora badz oddzielnie, badZ
tez zawczasu zmieszane. ,
Zjednoczone Zaklady
Przemystu Barwnikéw ,,Boruta”
Przedsigbiorstwo Panhstwowe
Wyodrebnione
Zastepca: J. Felkner
rzecznik patentowy -

IBLIOTE € p ¢

B
B.Z.G. —150 z.ln. 1039—16.111-51—T-2-11225 — 26.X-51

{0k ¢

~

o

Resezmosp 4’0 P
e

R




	PL34258B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


