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(54) . Zplsob pfipravy 2-chlor-1,4-fenylendiaminu

(57) Pfiprava 2-chlor-1,4-fenylendiaminu
katalytickou hydrogenaci 2-chlor-4-nitro-
anilinu na platinovép katalyzdtoru tak,
Ze reakce se uskute&nuje v prostfedi
chlorovaného organického rozpoustédla,

s vygodou o-dichlorbenzenu, pfi 50 a%
120 "C a tlaku vodiku 2 aZ 5 MPa,
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Vynédlez se tykd pfipravy 2-chlor-1,4-fenylendiaminu katalytickou hydrogenac{ 2-chlor-
~4-mitroanilinu na platinovém katalyzdtoru naneseném na aktivnim uhl{. Reakce se uskuted-

fuje v chlorovaném organickém rozpou$tddle.

Ziskd se roztok 2-chlor-1,4-fenylendiaminu v rozpoustédle, kiery lze pfimo pouZit
vy daldi vyrobé. Ldtka slouz{ pfi barveni koZe$in nebo pfi pfipravé &ervenych azokonden-
zadnich pigmentd.

0 primyslové piipravé je pomé&rné mélo informaci. V reportové literatufe (FIAT 1313)
je zminka o redukci 2-chlor-4-nitroanilinu v systému Zelezo-voda-elekirolyt. Produkoval
se 2-chlor-1,4-fenylendiamin ve formé& sulfédtu s vytaZkem 94 % v zdvodech I. Cr. Farben-
industrie.

Vice informac{ se tykd laboratornfho m&Ritka. Nejstar3{ ddaje voli zplsob redukce
2-chlor-4-nitroanilinu cinem v kyselin& chlorovodikové nebo zinkem v kyselin& chloro-
vodikavé. V roce 1933 uvefejnuje A. M. Popov zplsob pfipravy 2-chlor-1,4-fenylendiami-
nu z 2-chlor-4-nitroanilinu katalytickou hydrogenac{ na niklu pfi 90 a? 96 °C ve vadném
prostfed?.

V roce 1978 patentovala firma CLAYTON ANILINE (evropsky patent &. 805) postup na
hydrogenaci chlorovanych arylamind za piitomnosti thiofenu jake inhibitoru dechlorace.
Jako katalyzdtor je preferovdna platina na aktivnim uhlf (1 % Pt) ve form& 50 % pasty.
Firma DU PONT (britsky patent 859251) pfipravila 2-chlor-1,4-fenylendiamin z odpovidajici
nitroldtky o teplot& tdn{ 58,5 aZ 61 % katalytickou hydrogenaci na blatinovém katalyzd-
toru ve vodném prostifed{ pfi 90 az 95 9.

Spolecnou nevyhodou v3ech postupd je problém odstranignf vody z resk&ni sm&si. Odpa-
fenf{ vody s ndslednou destilaci volné bdze nen{ bezpe&né. Podle (daje P. E. Frankenberga
(Chem. Eng. News 60, 97 /1982) je 2-chlor-1,4-fenylendiamin tepeln& nestabilni a b&henm
destilace je moZnd exploze. Vzhledem k vysoké rozpustnosti 2-chlor-1,4-fenylendiaminu ve
vodé (11,5 % pFi 20 o) je nutné zpracovdvat i mateZné louhy po izolaci produktu odpaie-
nim, coZ znamend spotfebu energie. ’

Izolace ve formé sulfdtu 2-chlor-l,4-fenylendiaminu je sice moZnd (rozpustnost ve
vodé 2,8 % pfi 20 0C), ale po usuSeni se problém pfesunuje do ndsledujfci vyroby, kde
je potfebaamin ve form& volné bdze. -

Nyni bylo objeveno, Ze lze Z-chlor-1,4-fenylendiamin p¥ipravit pfimo v chlorovaném
organickém rozpouStédle s vyhodou v o-dichlorbenzenu a po oddéleni a odstaven{ vady desti-
lagn& se nechd roztok 2-chlor-1,4-fenylendiaminu pfimo pouZ{t ve vyrob# organickych pig-
mentd. Vyndlez je zaloZen na skute&nosti, Ze pfi podminkédch hydrogenace na platinovém
katalyzédtoru nedochdz{ k dechloraci rozpou3t&dla. Plynovou chromatografif{ byly zjistény
jen stopy niZe chlorovanych létek.

Jako suroviny lze pouZft-2-chlor-4-nitroanilin ve formé vodné pasty (30 a? 80 % su-

§iny) nebo v suchém stavu.
|

z chloiovanych rozpouitédel jJe preferovdn o-dichlorbenzen, ev. chlorbenzen, a to jak

v gisté form&, tak v technické kvalité s pfftomnosi{ p- a m-dichlorbenzenu.
5

Katalyzdtorem je platina nanesend na aktivnim uhl{ v koncentraci 1 % Pt ve form& 50 %
vodné pasty.
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Rezultuje 4 a% 8-% roztok 2-chlor-l,4-fenylendiaminu v rozpoustédle. Obsah bize ve
vodné vrstvé se pohybuje v rozmezi 4 aZ 9 %. Vyt&iek procesu je 93 a# 94% 2-chlor-1,4-
-fenylendiaminu vztaZeno na nasazeny 2-chlor-4-nitroanilin..5 aZ 6 % bdze odchdzi v od-
délené vodné vrstvé. Zahuiténim roztoku je moZno izolovat 2-chlor-l,4-fenylendiamin ve
form& 60 aZ 70 % pasty.

Ndsledujfci pfiklady vysvétlujf uvedeny postup.

N

P¥iklad 1

Do 0,51 autoklévu se bfedloiilo 385 g o—dichlorbenzénu) 33,3 g 77% vodné pasty 2-
-chlor-4-nitroanilinu (0,15 mol) a 0,24 gASO% pasty platinového katalyzdtoru na aktiv-
nim uhli (1% Pt). Hydrogenace probsghla za michdni pfi teplot& 75 0C, za tlaku 4 MPa po
dobu 2 h. Katalyzdtor se separoval filtracf za sniZeného tlaku a organickd vrstva se
oddélila v déli&ce od horni vodné fdze. Ziskalo se 398 g organické vrstvy s obsahem
5,2 % hmot. 2-chlor-1,4-fenylendiaminu a 8,6 g vodné vrstvy s obsahem 8,7 % bdze.
VytéZek &inil 96,7 %. Organickd f4ze obsahovala 0,01 % p-fenylendiaminu, stopy nezreago-
vaného 2-chlor-4-nitroanilinu a 0,04 % vody.

PELklad 2 o o . e

Do 0,51 autokldvu se navézilo 325 g o-dichlorbenzenu, 105 g 77% vodné pasty 2-
-chlor-4nitroanilinu (0,47 mol) a 0,74 g 50% pasty platinového katafyzétoru (1% Pt)
na aktivnim uhlf. Reakce se uskutetnila pfi teplot& 75 Oc tlaku vodiku 4 MPa po dobu
2 h, Po skoneni reakce se katalyzétbr odfiltroval na sklenéné frité., Filtrdt se
ochladil na 25 °C a ponechal se do druhého dne. Ze suspenze se separovala 50% o-di-
chlorbenzenovd pasta 2-chlor-1,4-fenylendiaminu o hmotnosti 99 g. Vyt&Zek 73,9 %,
vztaZeno na nasazeny 2-chlor-4-nitroanilin.

PREDMET VYNALEZU

Zpiscb pripravy 2-chlor-l,4-fenylendiaminu katalytickou hydrogenaci 2-chlor-4-
-nitroanilinu na platinovém katalyz4dtoru, vyznasujici se tim, %e reakce se uskute&-
nuje v prostfed{ chlorovaného organického rozpousStédla, s vyhodou o-dichlorbenzenu,
pEi 50 az 120 °C a tlaku vodiku 2 az 5 MPa.
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