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Sposób otrzymywania 6-nitrp-3-aminQ-4-metoksy-l-metylobenzenu

Wynalazek dotyczy sposobu otrzymywania 6-ni-
tro-2-amino-4-metoksy-l-metylobenzenu przez ni¬
trowanie 65% kwasem azotowym 3-acetamino-4-
metoksy-1-metylobenzenu w środowisku wodnym
zawierającym 7—8% kwasu octowego i w obecno¬
ści śladowych ilości azotynu sodu, oraz hydrolizę
produktu nitracji 6-nitro-3-acetamino-4-mietoksy-
-1-metylobenzenu rozcieńczonym wodorotlenkiem
sodowym.

Znanym sposobem 6-nitro-3-amino-4-metoksy-l-
-metylobenzen otrzymuje się przez acetylację 3-
amino-4-metoksy-l -metylobenzenu bezwodnikiem
kwasu azotowego, a następnie po wyodrębnieniu
ze środowiska wodnego, 3-acetamino-4-metoksy-l-
-metylobenzen poddaje się nitracji stężonym 86—
—88% kwasem azotowym w środowisku bezwod¬
nym w obecności: bezwodnika kwasu octowego,
lodowatego kwasu octowego, stężonego kwasu siar¬
kowego lub w dużym nadmiarze mieszaniny z
kwasu siarkowego i kwasu azotowego. Otrzymany
produkt nitrowania 6-nitro-3-acetamino-4-metoksy-
-1-metylobenzen wyodrębnia się z masy poreakcyj¬
nej przez wylewanie do, wody z lodem a następnie
hydrolizuje rozcieńczonym wodorotlenkiem sodo¬
wym do 6-nitro-3-amino-4-metoksy-l-metylobenze-
nu. Wydajność procesu wynosi 65—68%.

Niedogodnością znanego sposobu otrzymywania
6-nitro-3-amino-4-metoksy-l-metylobenzenu jest
konieczność wyodrębniania przed procesem nitra¬
cji 3-acetamino-4-metoksy-l-metylobenzenu z masy
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poreakcyjnej przez odsączenie i wysuszenie. Nie¬
dogodnością bowiem znanych sposobów nitracji
jest konieczność stosowania określonego środowi¬
ska w czasie nitrowania mieszaniną nitrującą z

5 kwasu azotowego i siarkowego lub konieczność
stosowania środowiska lodowatego kwasu octowe¬
go, albo bezwodnika kwasu octowego w procesie
nitrowania 86—88% kwasem azotowym. Inną nie¬
dogodnością znanych sposobów nitracji jest konie-

10 czność stosowania niskich temperatur od 0—5°C
oraz wyodrębnianie produktu nitracji z masy po-
nitracyjnej przez wylewanie mieszaniny poreakcyj¬
nej do wody z lodem co poważnie obniża wydaj¬
ność procesu.

15 Niedogodności te eliminuje sposób według wyna¬
lazku, który polega na nitrowaniu 3-acetamino-4-
metoksy-1-metylobenzenu 65% kwasem azotowym,
najkorzystniej w temperaturze 35—37°C w środo¬
wisku wodnym zawierającym 7—8% wagowych

20 kwasu octowego i w obecności śladowych ilości
azotynu sodu inicjującego proces nitrowania. Pro¬
dukt nitrowania 6-nitro-3-acetamino-4-metoksy-l-
-metylobenzen po odfiltrowaniu hydrolizuje się
rozcieńczonym wodorotlenkiem sodowym znanym

25 sposobem. Wydajność procesu wynosi 70—75%.
Zaletą sposobu według wynalazku jest możli¬

wość nie wyodrębniania 3-acetamino-4-metoksy-l-
-metylobenzenu z zawiesiny wodnej zawierającej
7—8% kwasu octowego po acetylacji. Powyższe

30 wynika z tego, że proces nitracji sposobem według
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wynalazku prowadzi się w środowisku wodnym
a początek reakcji inicjuje się azotynem sodu.
Inną zaletą stosowania sposobu nitracji według
wynalazku jest eliminacja wyodrębniania produktu
nitracji z mieszaniny poreakcyjnej przez wylewa¬
nie do wody z lodem oraz stosowanie znacznie
łagodniejszych warunków nitracji co umożliwia
stosowanie mniej skomplikowanej aparatury.

Przykład. Do 146,7 g 93,5% 3-amino-4-meto-
ksy-1-metylobenzenu dodaje się około 900 g wody
i ogrzewa do temperatury 55°C. Następnie wkra-
pla się w temperaturze poniżej 65°C i 132,7 g
bezwodnika kwasu octowego i ogrzewa około 1
godziny. Otrzymaną zawiesinę po acetylacji zawie¬
rającą 7—8% kwasu octowego schładza się do
35°C, dodaje 4 g NAN02 i wkrapla w temperatu¬
rze 35—37°C 350 g 65% kwasu azotowego o gęsto¬
ści 1,4. Po wkropleniu kwasu azotowego, roztwór
miesza się 2 godziny w temperaturze 35—37°C i
następnie filtruje. Odfiltrowany 6-nitro-3-acetami-
no-4-metoksy-l-metylobenzen w postaci 30% pa¬
sty hydrolizuje się przez jedną godzinę 1,8—2%
wodorotlenkiem sodu w temperaturze 90°C. Otrzy¬
many 6-nitro-3-amino-4-inetoksy-1 -metylobenzen
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schładza się do temperatury 30°C, filtruje i suszy
w temperaturze 60—70°C.

W wyniku reakcji otrzymuje się 138—149 g
96—98% produktu o temperaturze topnienia 129—
130°C. Wydajność procesu wynosi 70—75% w sto¬
sunku do 3-amino-4-metoksy-l-metylobenzenu.

Zastrzeżenie patentowe

1. Sposób otrzymywania 6-nitro-3-amino-l-mety-
lobenzenu przez nitrowanie 3-acetamino-4-meto-
ksy-1-metylobenzenu kwasem azotowym i hydroli¬
zę produktu nitrowania 3-acetamino-4-metoksy-l-
metylobenzenu rozcieńczonym wodorotlenkiem so¬
dowym, znamienny tym, że 3-aoetamino-4-meto-
ksy-1-metylobenzen nitruje się 65% kwasem azoto¬
wym w środowisku wodnym zawierającym korzy¬
stnie 7—8% wagowych kwasu octowego w tem¬
peraturze 35—37°C stosując dodatek azotynu so¬
dowego w celu zainicjowania procesu nitrowania,
po czym produkt reakcji po odfiltrowaniu hydroU-
zuje się w znany sposób.
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