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Sposob wytwarzania o-alkoksyfenoli
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania
o-alkoksyfenoli o dlugo$ci lancucha alkilowego
C;—Cs.

Znane sposoby otrzymywania o-alkoksynitroben-
zenéw polegaja miedzy innymi na reakcji o-nitro-
fenoli z halogenkami alkiléw w $rodowisku alka-
licznym, w podwyzszonej temperaturze pod nor-
malnym lub zwiekszonym ci$nieniem.

Procesy wytwarzania o-alkoksynitrobenzenéw, w
ktérych uzywane sg halogenki alkilu lub ciekly
dwutlenek azotu sg niedogodne ze wzgledu na
niedostepno$é surowcéw lub trudnos$ci technolo-
giczne.

Sposéb wedlug wynalaiku polega na transetery-
fikacji metylowych lub etylowych eteréw o-nitro-
fenolu za pomoca alkoholu o dilugo$ci lancucha
C; — Cs w $rodowisku alkalicznym, w obecno$ci
§rodk6é6w przeciwdzialajgcych redukeji, takich jak
kwasne lub obojetne siarczyny metali alkalicznych,
tlenki lub wodorotlenki manganu albo tlenki lub
wodorotlenki miedzi badz tez przy zastosowaniu
przeplywu powietrza przez mieszanine reakcyjna.
Reakcje prowadzi sie w nadmiarze alkoholu o dlu-
gos$ci lancucha C; — C; w obecnosSci od 0,1 mola
do 2 moli wodorotlenku metalu alkalicznego i od
0,1 mola do 1,5 mola $§rodka przeciwdzialajgcego
redukcji na 1 mol wyj$ciowego o-nitroanizolu lub
o-nitrofenetolu.

Proces wedlug wynalazku prowadzony jest w tem-
peraturze 50°—120°C pod normalnym lub zwiekszo-
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nym ci$nieniem. Temperatura prowadzenia procesu
jest uzalezniona od uzytego alkoholu i odpowiada
{emperaturze wrzenia tego alkoholu. Po zobojetnie-
niu mieszaniny reakcyjnej, oddzieleniu osadu i od-
destylowaniu nieprzereagowanego alkoholu tak wy-
odrebniony i ewentualnie oczyszczony przez desty-
lacje o-alkoksynitrobenzen poddaje sie redukcji
znanymi sposobami do o-alkoksyaniliny, ktérg na-
stepnie drogg dwuazowania i hydrolizy soli dwu-
azowej przeksztatca w o-alkoksyfenol.
Przyktad I. Do reaktora wprowadza sie 1500
kg alkoholu izopropylowego i 20 kg lugu sodowego.
Po rozpuszczeniu lugu w temperaturze wrzenia pod-
czas mieszania wprowadza sie 22 kg wodorotlenku
miedziowego i 76,5 kg o-nitroanizolu. Mase reakcyj-
ng ogrzewa sie przy mieszaniu w temperaturze
wrzenia w ciggu 5 godzin. Po oziebieniu mieszani-
ne zobojetnia sie kwasem siarkowym, oddziela osad
i oddestylowuje alkohol izopropylowy. Surowy pro-
dukt oczyszcza sie ewentualnie przez destylacje
pod zmniejszonym ci$nieniem np. przy 17 mm Hg
w temperaturze 144—146°C otrzymujac 77 kg o-
-izopropoksynitrobenzenu. Surowy llub oczyszczony
produkt poddaje si¢ redukcji siarczkiem sodowym
w §rodowisku wodnym. Otrzymang o-izopropoksy-
aniline destyluje sie z parg wodng i poddaje dwu-
azowaniu w temperaturze 0—30°C. Po rozkladzie
soli dwuazowej, otrzymuje sie drogg destylacji z pa-
ra wodng o-izopropoksyfenol o temperaturze wrze-
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nia 100°—102°C przy 11 mm Hg. Wydajnosé pro-
cesu 50%.

Przyktad II. Przy zachowaniu pozostatych
proporcji i operacji jak w przykladzie I zamiast
wodorotlenku miedziowego do reaktora wprowa-
dza sie 48,5 kg dwuwodnego siarczanu sodowego.
Po zakonczeniu reakcji otrzymuje sie 36 kg o-izo-
propoksynitrobenzenu, ktoéry przerabia sie jak w
przykladzie I na o-izopropoksyfenol. Wydajnosé
procesu 25%.

Przyktad IIL Postepujac jak w przykladzie I

zamiast wodorotlenku miedziowego dodaje sie 43,5
kg dwutlenku manganu. Uzyskuje sie¢ po reakcji
45 kg o-izopropoksynitrobenzenu, ktéry przerabia
sie jak w przykladzie I na o-izopropoksyfenol. Wy-
dajno$é procesu 30%.

Przyktad IV. Zamiast wodorotlenku miedzio-
wego przy zachowaniu pozostalych proporcji i ope-
racji jak w przykladzie I podczas reakcji przez
mase reakcyjng przepuszcza sie powietrze. Uzysku-
je sie 54 kg o-izopropoksynitrobenzenu, ktéry prze-
rabia sie dalej jak w przykladzie I na o-izopro-
poksyfenol. Wydajno§é procesu 35%,.

Przyktad V. Do reaktora wprowadza sie 740 kg
alkoholu butylowego i 5,6 kg lugu potasowego. W
temperaturze 90°C po calkowitym rozpuszczeniu
tugu dodaje sie 19,4 kg siarczynu potasowego i 30,6
kg o-nitroanizolu. Mase reakcyjng ogrzewa sie w
temperaturze 85—90°C w ciggu 12 godzin. Po ozie-
bieniu mieszanine reakcyjng zobojetnia sie kwasem
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siarkowym, oddziela osad i oddestylowuje alkohol
butylowy. Surowy produkt oczyszcza sie ewentual-
nie przez destylacje pod ci$nieniem 12 mm Hg w
temperaturze 160°C. Dalej postepujac jak w przy-
kladzie I otrzymuje sie o-butoksyfenol. Wydajno$é
procesu 509%.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania o-alkoksyfenoli, znamien-
ny tym, zZe eter metylowy lub etylowy o-nitrofe-
nolu poddaje sie transeteryfikacji alkoholem alki-
lowym zawierajacym 3—5 atoméw wegla, w $rodo-
wisku alkalicznym w obecno$ci $rodkéw przeciw-
dzialajgcych redukeji grupy nitrowej, po czym w
otrzymanym o-alkoksynitrobenzenie grupe nitrowsg
redukuje sie w sposéb znany do grupy amino-
wej i te ostatnia wymienia na grupe hydroksylows.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
transeteryfikacje prowadzi sie w temperaturze 50—
—140°C i pod normalnym lub zwiekszonym cisnie-
niem w nadmiarze alkoholu alkilowego zawiera-
jacego 3—5 atomoéow wegla.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
jako S$rodki przeciwdzialajgce redukcji stosuje sie
pojedynczo lub w kombinacji kwa$ne lub obojetne
siarczyny metali alkalicznych, tlenki lub wodoro-
tlenki manganu i miedzi i/lub przeplyw powietrza
przez mieszanine reakcyjng.
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