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Sposéb wytwarzania p-aminofenolu
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania
p-aminofenolu. p-aminofenol jest poélproduktem,
stosowanym w przemyS$le farmaceutycznym, barw-
nikarskim, futrzarskim i fotograficznym.

Wedlug znanych sposobéw p-aminofenol otrzy-
muje sie przez redukcje p-nitrofenolu lub nitro-
benzenu metodami chemicznymi, elektrochemicz-
nymi badz bezposrednio wodorem, przy zastoso-
waniu odpowiednich Kkatalizatoréw. Jédnym ze
znanych sposob6w wytwarzania p-aminofenolu jest
redukcja p-nitrofenolu zelazem w S$rodowisku
kwasnym, najczeSciej w obecnosSci kwasu solnego.

p-Nitrofenol, stosowany do wytwarzania p-ami-
nofenolu, jest na og6él otrzymywany przez ci$nie-
niowg hydrolize p-chloronitrobenzenu, prowadzong
w $rodowisku alkalicznym. Z masy reakcyjnej
otrzymanej po hydrolizie wydziela sie go przez
wykwaszanie kwasem mineralnym i filtrowanie.

Zasadniczg wadg znanych metod wytwarzania
p-aminofenolu, opartych na redukcji p-nitrofenolu
zelazem w $rodowisku kwasnym jest to, Ze otrzy-
muje sie produkt techniczny o niskiej jakoSci (za-
warto§é¢ p-aminofenolu 92—96%,), ktéry wymaga
dodatkowego oczyszczania metodg krystalizacji.
Istota wynalazku jest prowadzenie procesu wytwa-
rzania p-aminofenolu bezpoSrednio z p-nitrofeno-
lanu sodowego, zawartego w mieszaninie poreak-
cyjnej, otrzymanej po ci§nieniowej hydrolizie
p-chloronitrobenzenu, polegajace na jednoczesnym
wykwaszaniu p-nitrofenolanu sodowego kwasem
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solnym i redukcji Zelazem powstajacego p-nitrofe-
nolu w jednej operacji. .

Nieoczekiwanie stwierdzono, ze __j{eiéli proces
prowadzi sie bez wydzielania p-nitrofenolu otrzy-
muje si¢ p-aminofenol techniczny o wysokiej czys-
tosci (powyzej 98%), ktéry nie wymaga dodatko-
wego oczyszczania.

Sposobem wedlug wynalazku p-aminofenol otrzy-
muje si¢ przez jednoczesne dozowanie gorgcego
roztworu p-nitrofenolanu sodowego o temperaturze
90—95°C w wodzie lub w zawréconym odcieku
i stezonego kwasu solnego do mieszaniny zawiera-
jacej opitki zelaza, wode lub zawr6écony odciek
oraz stezony kwas solny, utrzymujgc temperature
reakcji 85—95°C i pH w granicach 5—8.

Dzieki zastosowaniu sposobu wedlug wynalazku
unika si¢ wydzielania p-nitrofenolu z mieszaniny
reakcyjnej otrzymanej po ci§nieniowej hydrolizie
p-chloronitrobenzenu przez wykwaszanie i fil-
tracje. Pozwala to na duze uproszczenie technologii
otrzymywania p-aminofenolu. Ponadto takie pro-
wadzenie procesu wytwarzania p-aminofenolu
pozwala na znaczne zmniejszenie ilo§ci $§cieké6w
oraz na przeprowadzenie wysokotoksycznych zwigz-
kéw nitrowych, zawartych w S§ciekach w mniej
toksyczne zwigzki aminowe. Ma to szczegdlnie
waine znaczenie dla ochrony §rodowiska. p-Amino-
feno), otrzymywany sposobem wedlug wynalazku,
posigda wysoki stopiefi czysbosci.

Przyktad I, 375 g wody i 137,5 g opitkéw
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zeliwnych ogrzewa sie do temperatury 80°C, dodaje
sie 8,9 g 36", kwasu solnego i miesza w ciggu
15 minut w temperaturze 85—95°C.

Réwnocze$nie rozpuszcza sie 480"2 Zéii;iesiny
p-nitrofenolanu sodowego (zawierajgcej 26", p-ni-
trofenolanu sodowego, 8% chlorku sodowego i 1,54
wodorotlenku sodowego) w 720 g wody w tempera-
turze 90°C. ;

Po zakonczeniu wstepnego wytrawiania opitkow
zeliwnych dozuje sie jednoczesnie mieszajgc,
uprzednio przygotowany roztwoér p-nitrofenolanu
sodowego o temperaturze 90°C i 81,3 g 36", kwa-
su solnego. Dozowanie prowadzi sie w ciggu 1 go-
dziny, utrzymujgc pH mieszaniny reakcyjnej w grani-
cach 5—6 i temperature w granicach 85—95°C. Po
zakonczeniu dozowania zawartosé reaktora utrzy-
muje sie w temperaturze 85—95°C w .ciggu dwdch
godzm po czym dodaje sie 655 g wrzgcej wody
i miesza W "¢iggiu 15 minut. ‘Nastepnie odsgcza sie
na gorgco szlam-tlenk6w Zelaza, a przesacz gotuje
z 7,5 g wegla--aktywnegoe. Ponownie sgczy sie
na gcraco, przesacz ochladza do temperatury
70—30°C, wprowadza 51e 3,8 g podsiarczanu sodo-
wego i roztwér podda]e sie krystalizacji w atmo-
sferze azotu. Wykrystalizowany produkt sgczy sig,
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-pirosiarczynu sodowego,
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przemywa 187 ml wody i 187 ml 3%.roztwor_u
a nastepnie “suszy sie.
Otrzymuje sie 53,6 g p-aminofenolu o czystosci
okolo .98Y%,. Przesgcz.zawraca‘sie do hastepnej
szarzy.

Przyktad II. 'p-Aminofenol otrzymuje sie
w sposGb analogiczny, Jak w przyktadzie I, z tym
ze zamiast wody do rozpuszczanja . p- mtrofenolanu
sodowego, wytrawiania opitkow" zehw*lych 1 roz-
cieniczania mieszaniny poreakcyjneJ stosuje sie
odciek z poprzedniej szarzy. Wydajnosé.i czystose
produktu analogicznie jak w przykladzie I. Prze-
sgcz koncowy otrzymany w tym przypadka kieruje
sie do Sciekoéw.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6éb wytwarzania p-aminofenolu, znamien-
ny tym, ze mieszanine poreakcyjng, otrzymang po
ciSnieniowej hydrolizie p-chloronitrobenzenu, za-
wierajgcg goracy p-nitrofenolan sodowy poddaje
sie w jednej operacji jednoczesnemu wykwaszeniu
i redukecji.

2. Spos6b wg zastrz. 1, znamienny tym, Ze pro-
ces prowadzi sie w wodzie lub zawrdéconyr odcie-
ku, w temperaturze 85—95°C i przy pH w gram-
cach 5—&6.
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