POLSKA OPIS PATENTOWY | 124172

RZECZPOSPOLITA
TYMCZASOWEGO
LUDOWA PATENTU

Patent tymczasowy dodatkowy Int. Cl.} CO7TC 76/06
do patentu nr C07C 79/10
Zgtoszono: 23.01.81 (P. 229356)
Pierwszenstwo ——— CZ: - A
URZAD Zgt i foszono: 27.11.81
gloszenie ogloszono: A1 U dv Patentowsgo
PATENTOWY L
Pm— Opis patentowy opublikowano: 31.01.1984

Twoércy wynalazku: Tomasz Kozluk, Wojciech Kulicki

Uprawniony z patentu tymczasowego: Zaktad Doswiadczalny ,CHEMIPAN*
Instytut Chemii Fizycznej
i Instytutu Chemii Organicznej
Polskiej Akademii Nauk,
Warszawa (Polska)

Sposéb wydzielania p-nitroetylobenzenu

Przedmiotem wynlalazku jest sposdb wydzielania p-nitroetylobenzenu z mieszaniny izome-
réw o-, m-, p-nitroetylobenzenéw. Izomer para jest cennym pétproduktem w przemysle chemi-
cznym, zwlaszcza w produkcji $§rodkéw zapachowych oraz zwigzkéw o wiasnosciach
ciektokrystalicznych. '

Dotychczas p-nitroetylobenzen otrzymywano przez rozdestylowanie mieszaniny izomeréw
powstatych w wyniku nitrowania etylobenzenu. Spos6b ten wymaga wysoko wydajnych kolumn
destylacyjnych ze wzgledu na niewiele roznigce si¢ temperatury wrzenia poszczegdlnych izomeréw.
Proces destylacji jest czasochlonny, a ponadto wymaga specjalnych §rodkéw ostroznoéci z uwagi
na czgste wypadki eksploatacji wystgpujace w czasie destylacji.

Celem wynalazku bylo uniknigcie tych niedogodnosci i opracowanie bezpiecznego sposobu
otrzymywania p-nitroetylobenzenu z mieszaniny izomeréw, otrzymanej po nitrowaniu
etylobenzenu. _

Stwierdzono, ze cel ten uzyskuje sig, jezeli mieszaning izomerow nitroetylobenzenu w roztwo-
rze rozpuszczalnika typu benzen, wgglowodorédw nasyconych, alkoholi, estréw lub mieszanin
takich rozpuszczalnik6w ozigbia si¢ ponizej temperatury —40°C,po czym wytracony osad oddziela
si¢. Osad ten stanowi p-nitroetylobenzen o czystoéci przekraczajacej 98%.

Sposéb wedlug wynalazku odznacza si¢ prostota, oraz wysokim stopniem bezpieczefistwa.
Wielokrotne powtorzenie procesu wedtug wynalazku pozwala uzyska¢ produkt o bardzo wysokiej
czystosci, zawierajacy 99,5% p-nitroetylobenzenu. '

Przyktad I. Do 200 g mieszaniny nitroetylobenzenéw o sktadzie 25% orto, 3% meta, 72%
para, dodano 3 dem’ ligroiny (frakcja wrzaca w temperaturze 68-80°C) i ochtodzono do tempera-
tury —60°. Wytracone krysztaly odsacza si¢, przemywa ligroina, a nast¢pnie w temperaturze
pokojowej odparowuje si¢ rozpuszczalnik pod zmniejszonym ci$nieniem i otrzymuje 163 g pro-
duktu o zawartosci p-nitroetylobenzenu 98,8%, a izomeru orto i meta po 0,6%.
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Zastrzezenie patentowe
Sposdb wydzielania p-nitroetylobenzenu z mieszaniny izomerow, znamienny tym, ze miesza-

ning t¢ w roztworze rozpuszczalnika typu benzen, wgglowodoréw nasyconych, alkoholi, eteréw lub
ich mieszanin ozigbia sig¢ ponizej temperatury —40°C, po czym wytragcony osad oddziela sig.
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