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Sposéb acetylowania p—toluidyny

Przedmiotem wynalazku jest sposéb acetylowania p—toluidyny bezwodnikiem kwasu octowego. Znane sg
sposoby acetylowania amin aromatycznych bezwodnikiem kwasu octowego, lodowatym kwasem octowym lub
kwasem octowym o réznych stgzeniach. Sa to jednak procesy dtugotrwate wymagajace drogiej, skomplikowanej,
odpornej na korozje aparatury lub musza by¢ prowadzone w srodowisku rozouszczalnikéw organicznych jak
ksylen albo benzen.

Znane acetylowanie p—toluidyny bezwodnikiem kwasu octowego prowadzone jest w benzenie i wymaga uzy-
cia duzych ilosci tego rozpuszczalnika, co ujemnie wptywa na ekonomike produkcji, a ponadto stwarza zagroZe-
nia pozarowe. Nieoczekiwanie stwierdzono, ze acetylowanie p—toluidyny mozna przeprowadzié w prosty
i szybki sposéb bez uzycia rozpuszczalnikéw organicznych, acetylujac p—toluidyne bezwodnikiem kwasu octo-
wego w temperaturze od 80°-180°C.

Wedtug wynalazku p—toluidyne acetyluje si¢ bezwodnikiem kwasu octowego w temperaturze od 80°-180°C
korzystnie w temperaturze 110—175°C i w obecnosci $rodkéw odwadniajacych jak 80—100% kwas siarkowy,
pirosiarczan potasu isodu, ktére usuwajagc wode powstala w wyniku reakcji, przesuwaja réwnowage reakcji
w kierunku powstawania N-acetylo-p-toluidyny. Acetylacj¢ prowadzi si¢ stosujac nadmiar bezwodnika kwasu
octowego w ilosci nieprzekraczajacej 20% wagowych w stosunku do uzytej p-toluidyny. Czas trwania reakcji
acetylacji w takich warunkach wynosi od 2 minut do 5 godzin w zaleznosci od temperatury reakcji i stosowanych
$rodkéw odwadniajacych. Z otrzymanej masy reakcyjnej N-acetylo-p-toluidyne wytraca si¢ wodg zawierajacg od

"1-5,0% wagowych (w- przeliczeniu na mase acetylozwiazku) produktu addycji 2—22 czastek tlenku etylenu
z jedng czastka aminy alifatycznej lub alkoholu alifatycznego lub alkilofenolu lub alkilowego kwasu karboksylo-
wego jak na przyktad stearyloaminy lub alkoholu oleilowego lub nonylofenolu lub kwasu olejowego lub ich
mieszanin. :

Zastosowanie wodnej zawiesiny produktéw addycji tlenku etylenu jako dyspergatoréw zapewnia wytrgcenie
si¢ acetylozwigzku p-toluidyny w formie drobnokrystalicznej i dobrze filtrujacej si¢ bez zlepéw i skawalesi oraz
pozwala na uzyskanie produktu o wysokiej jakosci nie wymagajacego rekrystalizagji.
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Przyktad L. W kolbie tréjszyjnej zaopatrzonej w chtodnicg zwrotna topi si¢ 30 g p-toluidyny w tempera-
turze 70°C, po czym przy dobrym mieszaniu wkrapla si¢ 30 g bezwodnika kwasu octowego, tak szybko, aby
uzyskaé temperaturg 162°C, a jednoczesnie uniknaé kipienia w czasie gwaltownie przebiegajacej egzotermicznej
reakcji. Nastepnie mase ochtadza si¢ do temperatury 130°C i miesza w tej temperaturze 2 godziny, po czym
wylewa si¢ ja przy bardzo dobrym mieszaniu na 250 ml wody z dodatkiem 0,5 g adduktu 8 czastek tlenku
etylenu z 1 czasteczka sterryloaminy. Otrzymana zawiesing N-acetylo-p-toluidyny miesza si¢ jeszcze 3 godziny,
a nastepnie filtruje, odmywa woda od kwasu i suszy w temperaturze 100°C. Otrzymuje si¢ 39,5 g produktu
o temperaturze topnienia 147—149°C co stanowi 95% wydajnosci teoretycznej.

Przyktad II. Do kolby tréjszyjnej zaopatrzonej w chtodnicg zwrotna wsypuje si¢ 30 g rozdrobnionej
p-toluidyny i 10 g pirosiarczanu sodowego, po czym wkrapla si¢ 31,5 g bezwodnika kwasu octowego utrzymujac
temperature w granicach od 24—40°C. Natychmiast po stopieniu masy reakcyjnej uruchamia si¢ mieszadto
i podgrzewa j3 w ciggu p6t godziny do temperatury 130°C, po czym w tej temperaturze miesza si¢ jeszcze
2 godziny. Nastepnie gorgca ptynng mase przy dobrym mieszaniu wylewa si¢ na 300 ml wody z dodatkiem 0,5 g
adduktu 18 czgstek tlenku etylenu z 1 czgsteczka alkoholu oleilowego. Zawiesing miesza si¢ 2 godziny, po czym
podgrzewa si¢ do temperatury 60°C, filtruje, ‘odmywa woda od kwasu i siarczanéw isuszy w temperaturze
100°C. Otrzymuje si¢ 41,5 g produktu o temperaturze topnienia 148°—150°C co stanowi 99% wydajnosci teore-
tycznej. . .

Przyktad III Do kolby tréjszyjnej zaopatrzonej w chtodnice zwrotng wsypuje si¢ 30 g dobrze rozdrob-
nionej p-toluidyny, po czym wkrapla sie 28,6 g bezwodnika kwasu octowego tak szybko, aby temperatura
egzotermicznie przebiegajacej reakcji wynosita 130°C_. Natychmiast po stopieniu si¢ masy reakcyjnej uruchamia
si¢ mieszadto. Mase reakcyjna ochtadza si¢ do temperatury 100°C i dodaje 0,3 g kwasu siarkowego 98%, nastep-
nie podgrzewa si¢ ja do tgmperatury 120°C i miesza jeszcze godzine. Po czym mase wylewa si¢ na 300 ml wody
z dodatkiem 0,5 g adduktu 18 czastek tlenku etylenu z 1 czasteczka nonylofenolu. Zawiesing miesza si¢ 2 go-
dziny, filtruje, odmywa woda od kwasu i suszy w temperaturze 100°C. Otrzymuje si¢ 39 g produktu o tempera-
turze topnienia 149—150°C co stanowi 94% wydajnosci teoretyczne;.

Przyktad IV. W kolbie tréjszyjnej zaopatrzonej w chtodnice zwrotng podgrzewa si¢ 30 g p-toluidyny do
temperatury 130°C, po czym wkrapla si¢ przy intensywnym mieszaniu 30 g bezwodnika kwasu octowego tak
szybko aby temperatura egzotermicznie przebiegajacej reakcji wynosita 170°C. Naste pnie wkrapla si¢ 0,3 g 100%
kwasu siarkowego, po czym mase¢ ochtadza si¢ w ciagu pét godziny do temperatury 130°C. Nastgpnie do masy
wlewa sig¢ 300 ml wody z dodatkiem 0,5 g adduktu 8 czastek tlenku etylenu z 1 czastkg stearyloaminy. Zawiesing
miesza si¢ 2 godziny, po czym filtruje si¢, odmywa woda od kwaséw i suszy w temperaturze 100°C. Otrzymuje
si¢ 40,5 g N-acetylo-p-toluidyny o temperaturze topnienia 148°—150°C co stanowi 97,6% wydajnosci teoretycz-
nej.

Przyktad V. Wykonuje si¢ jak przyktad I dodajac po wkropleniu bezwodnika kwasu octowego w tempe-
raturze 162°C 0,3 g kwasu siarkowego 96%. Po ochtodzeniu masy do 130°C wylewa si¢ ja natychmiast na wode
z dodatkiem 0,5 g adduktu 8 czastek tlenku etylenu z 1 czastka stearyloaminy. Roztwdr miesza si¢ jeszcze przez
2 godziny po czym filtruje, odmywa woda od kwaséw i suszy w temperaturze 100°C. Otrzymuije si¢ 40 g N-ace-
tylo-p-toluidyny o temperaturze topnienia 147°—149°C co stanowi 96% wydajnosci teoretycznej.

Przyktad VI. Wykonuje si¢ jak przyktad III podgrzewajac mase reakcyjng po dodaniu kwasu siarkowego
do temperatury 160°C i utrzymujac ja w tej temperaturze w czasie 1 godziny, po czym postgpuje sig¢ analogicznie
jak w przyktadzie III. Otrzymuje si¢ 40,8 g N-acetylo-p-toluidyny o temperaturze topnienia 149°—150°C co
stanowi 98% wydajnosci teoretyczne;j.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb acetylowania p-toluidyny bezwodnikiem kwasu octowego, znamienny tym, ze p-toluidyne acetyluje
si¢ stosujac nadmiar bezwodnika kwasu octowego w ilosci nieprzekraczajacej 20% wagowych w stosunku do ilosci
p-toluidyny w temperaturze 80°—180°C, korzystnie 110°—175°C iw obecnosci $rodkéw odwadniajacych,
a nastgpnie powstata N-acetylo-p-toluidyne wytrgca si¢ wodg zawierajaca od 1—5% wagowych w stosunku do
masy acetylozwigzku produktu addycji 2—22 czastek tlenku etylenu z jedng czasteczka aminy alifatycznej iflub
alkoholu alifatycznego i/lub alkilofenolu i/lub alkilowego kwasu karboksylowego.

2. Sposéb wedtug zastrzez. 1, znamienny tym, ze jako s$rodki odwadniajace stosuje si¢ 80—100% kwas siar-
kowy, pirosiarczan potasu i sodu.
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