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(54) Zpisob redukce aromatickych nitrolitek

Vynilez se tyké zpisobu redukce skupiny aro-
matickych nitrolatek obecného vzorce I,

N, -

) ——x

'kde X znadi jeden ze substituentii metyl, etyl,
metoxy nebo etoxy a déle obecného vzorce 11

r(,‘/
!
X /j
LQ; —

‘kde X a Y znadi substituent metyl nebo metoxy,
‘hydrazinhydritem na p¥islu$né aminy pouZivané
jako barva¥ské polotovary. Proti dosavadnim zpii-
sobiim vedeni této redukce v roztocich organickych
rozpoustédel fesi vyndlez tuto redukci v taveniné

vychozi nitrolatky pfi teploté 100 az 120°C,
s vghodou pfi 105 az 110.°C.
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Vynalez se tyka zpusobu redukce aromatlckych ]
_nitrolatek obecného vzorce I, N, J

kde X znadi jeden ze substituentd metyl, etyl,|
_metoxy nebo etoxy, a dile obecného vzorce II,

kde X a Y znadi substituent metyl nebo metoxy,
hydrazinhydratem. Této redukce je moZno pouZit:
pii syntéze mnoha barvéaiskych polotovard.
Dosud publikované zpiisoby redukce aromatic-
" kych nitroldtek hydrazinhydritem jsou provadény :
v roztoku organickych rozpoustédel za katalyzy -
. Raney niklem, palladiem, platinou, Zelezem nebo
médi pii teplotach v rozmezi 20 °C aZ bodu varu
pouZitého rozpoustédla. Nevyhodou téchto zpiiso-
bl je pouZivani nakladnych katalyzéatord v pfipadé
' platinovych kovti a hlavné pfitomnost organickych
rozpoustédel se vSemi negativnimi dtsledky.
. Z ostatnich pouZivanych redukci je redukce vodi-
kem madlo vhodnd k pouZiti pfi nizkotonaZnich
vyrobdch obvyklych u barvifskych polotovari .
“a dasto pouZivand klasickd Beéchampovska redukce
* je prili§ pracna. '
Tyto nevyhody odstraiiuje zptisob redukce aro- '
matickych nitrolatek obecného vzorce 1,

N2

O—x .

kde X znadi jeden ze substituentli metyl, etyl,
metoxy nebo etoxy, a ddle obecného vzorce II, ¢
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kde XayY znaél substltuent metyl nebo metoxy,
hydrazmhydratem za katalyzy Raney niklem, zele-' v
zem nebo médi, spofivajici v tom, Ze redukce se:

~provadi v tavening vychozi nitrolatky pti teplote i

100 aZ 120 °C, s.vyhodou pt¥i 105 az 110 °C. 3
Nutnou podminkou pfi tomto zplisobu veden{
redukce je teplota prevySujici bod varu vody, aby :
se v priib&hu redukce odpatovala jak voda obsaZe-,
n4 v redukénim &inidle, tak i voda reakéni. Z hle—z }
diska tepelné bilance je pritb&h redukce exotermni. -
reakei a vyZaduje ve vétSich objemech dobre
michéni a chlazeni. ;
I Vysledkem redukce je tavenma findlni ammolat—
'ky ve velmi dobré &istoté s obsahem katalyzatoru,: |
iktery lze po oddé&leni znovu pouZit. Hlavnim
‘efektem tohoto zpusobu redukce je nepouZiti | |

:'organlckych rozpoustédel, protoZe vychozi nitro-
latka sama o sobé vytvaii dostatecné vhodne
- prosttedi pro pribé&h redukce. Nepfitomnost orga-:

nickych rozpoustédel znamena4 zlevnéni vyroby ve:
fazi materidlovych nidkladd, sniZuje spotfebu ener-

gif potfebnych na oddélovéani aregeneraci rozpous-
. tédel a vyznamné je i sniZeni ndrokd na vyrobm
 zafizeni z hledxska bezpednosti a hygleny préce.

Piiklady provedeni
' Priklad 1

Do 0,51 Kellerovy baiiky se étyfmi hrdly bylo
pfedloZeno 137 g o-nitrotoluenu, 4 g praskového
katalyzatoru, vloZeno michadlo, teplomér, pfipo-

. jen sestupny chladi¢ a dadvkovaci ferpadlo na

hydrazinhydrit. Po vyh¥4ti na zvolenou teplotu
bylo divkovdno 110 g hydrazinhydratu po dobu

4 hodin, pokud ukon&eni vyvoje dusiku z reakce
i neindikovalo konec redukce. Potom bylo nadavko- -

vano jesté navic cca 6 g hydrazinhydratu a pone-
chdno za michdni je$t€ 1 hodinu. Po zastaveni
michadla se nechal 15 minut sedimentovat kataly-

, zator a produkt byl poté odtaZen. Byl 21skan
| vytézek 94 % th.

| Péiklady 2—6

Postup byl shodny s ptikladem 1, surovmy,
hlavni technologické tdaje a vytezek jsouv nasle- :
du31c1 tabulce:

"Doba Spotfeba hydrazin- Ly
Piiklad  Nitrolatka T(":%?ta roakee | hydréytu . V/Y“:Izlek
| (h.) 80%v(gtq  Coth)

2. m-nitrotoluen 105 5 110 92

3. p-nitrotoluen 120 5 120 91

4. p-nitrofenetol 110 5 110 : 91

5. 3-nitro-4-krel-metyléter 105 5 - 110 - 89

6. nitro-p-xylen 120 5 120 91
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= Zpiisob redukce aromatickych nitroldtek obec- -
. ‘[-;ného vzorce I, - ' ’

‘kde X znadi jeden ze substituentl metyl, etyl,
metoxy nebo etoxy, a déile obecného vzorce II,

kde X a Y znad substituent metyl nebo "metoj'(y,f
'hydrazinhydréitem za katalyzy Raney niklem, Zele-
* zem nebo médi, vyznadujici se tim, Ze se redukce

provadi v tavening vychozi nitrolatky pfi teploté

1100 az 120°C, s vyhodou pfi 105 az 110 °C.
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