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Sposéb otrzymywania 6-nitro-3-amino-4-metoksy-1-metylobenzenu
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Wynalazek dotyczy sposobu otrzymywania 6-ni-
tro-2-amino-4-metoksy-1-metylobenzenu przez ni-
trowanie 65% kwasem azotowym 3-acétamino-4-
metoksy-1-metylobenzenu w $rodowisku wodnym
zawierajgcym 7—8% kwasu octowego i w obecno-
$ci §ladowych iloSci azotynu sodu, oraz hydrolize
produktu nitracji 6-nitro-3-acetamino-4-metoksy-
-1-metylobenzenu rozcieficzonym wodorotlenkiem
sodowym. .

Znanym sposobem 6-nitro-3-amino-4-metoksy-1-
-metylobenzen otrzymuje sie przez acetylacje 3-
amino-4-metoksy-1-metylobenzenu  bezwodnikiem
kwasu azotowego, a nastepnie po wyodrebnieniu
ze $rodowiska wodnego, 3-acetamino-4-metoksy-1-
-metylobenzen poddaje sie nitracji stezonym 86—
—88% kwasem azotowym w S$rodowisku bezwod-
nym w obecno$ci: bezwodnika kwasu octowego,
lodowatego kwasu octowego, stezonego kwasu siar-
kowego lub w duzym nadmiarze mieszaniny z
kwasu siarkowego i kwasu azotowego. Otrzymany
produkt nitrowania 6-nitro-3-acetamino-4-metoksy-
-1-metylobenzen wyodrebnia sie z masy poreakcyj-
nej przez wylewanie do, wody z lodem a nastepnie
hydrolizuje rozcieficzonym wodorotlenkiem sodo-
wym do 6-nitro-3-amino-4-metoksy-1-metylobenze-
nu. Wydajno§¢ procesu wynosi 65—68%o.

Niedogodnosciag znanego sposobu otrzymywania
6-nitro-3-amino-4-metoksy-1-metylobenzenu jest
konieczno$¢ wyodrebniania przed procesem nitra-
cji 3-acetamino-4-metoksy-1-metylobenzenu z masy
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poreakcyjnej przez odsgczenie i wysuszenie. Nie-
dogodnos$cia bowiem znanych sposobéw nitracji
jest konieczno$¢ stosowania okre$lonego $rodowi-
ska w czasie nitrowania mieszaning nitrujacg z
kwasu azotowego i siarkowego lub koniecznosé
stosowania $rodowiska lodowatego kwasu octowe-
go, albo bezwodnika kwasu octowego w procesie
nitrowania 86—88% kwasem azotowym. Inng nie-
dogodnoscia znanych sposob6w nitracji jest konie-
czno$é stosowania niskich temperatur od 0—5°C
oraz wyodrebnianie produktu nitracji z masy po-
nitracyjnej przez wylewanie mieszaniny poreakcyj-
nej do wody z lodem co powaznie obniza wydaj-
nos¢ procesu.

Niedogodnosci te eliminuje sposéb wedlug wyna-
lazku, ktéry polega na nitrowaniu 3-acetamino-4-
metoksy-1-metylobenzenu 65% kwasem azotowym,
najkorzystniej w temperaturze 35—37°C w $rodo-
wisku wodnym zawierajagcym T7—8% wagowych
kwasu octowego i w obecnosSci Sladowych ilosci
azotynu sodu inicjujgcego proces nitrowania. Pro-
dukt nitrowania 6-nitro-3-acetamino-4-metoksy-1-
-metylobenzen po odfiltrowaniu hydrolizuje sie
rozcienczonym wodorotlenkiem sodowym znanym
sposobem. Wydajnos$é procesu wynosi 70—175%.

Zaletg sposobu wedlug wynalazku jest mozli-
wos$¢é nie wyodrebniania 3-acetamino-4-metoksy-1-
-metylobenzenu z zawiesiny wodnej zawierajacej
7—8% kwasu octowego po acetylacji. Powyzsze
wynika z tego, ze proces nitracji sposobem wediug
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wynalazku prowadzi sie w $rodowisku wodnym
a poczatek reakcji inicjuje sie azotynem sodu.
Inng zaleta stosowania sposobu nitracji wedtug
wynalazku jest eliminacja wyodrebniania produktu
nitracji z mieszaniny poreakcyjnej przez wylewa-
nie do wody z lodem oraz stosowanie znacznie
lagodniejszych warunké6w nitracji co umozliwia
stosowanie mniej skomplikowanej aparatury.

Przyklad. Do 146,7 g 93,5% 3-amino-4-meto-
ksy-1-metylobenzenu dodaje sie okolo 900 g wody
i ogrzewa do temperatury 55°C. Nastepnie wkra-
pla sie w temperaturze ponizej 65°C i 132,77 g
bezwodnika kwasu octowego i ogrzewa okolo 1
godziny. Otrzymang zawiesing po acetylacji zawie-
rajaca T7—8% kwasu octowego schiadza sie do
35°C, dodaje 4 g NANO, i wkrapla w temperatu-
rze 35—37°C 350 g 65% kwasu azotowego o gesto-
Sci 1,4. Po wkropleniu kwasu azotowego, roztwor
miesza sie 2 godziny w temperaturze 35—37°C i
nastepnie filtruje. Odfiltrowany 6-nitro-3-acetami-
no-4-metoksy-1-metylobenzen w postaci 30% pa-
sty hydrolizuje sie przez jedng godzine 1,8—2%
wodorotlenkiem sodu w temperaturze 90°C. Otrzy-
many 6-nitro-3-amino-4-metoksy-1-metylobenzen
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schladza sie do temperatury 30°C, filtruje i suszy
w temperaturze 60—70°C. ’

W wyniku reakcji otrzymuje sie 138—149 g
96—98% - produktu o temperaturze topnienia 129—
130°C. Wydajnosé procesu wynosi 70—75% w sto-
sunku do 3-amino-4-metoksy-1-metylobenzenu.

Zastrzezienie patentowe

1. Sposéb otrzymywania 6-nitro-3-amino-1-mety-
lobenzenu przez nitrowanie 3-acetamino-4-meto-
ksy-1-metylobenzenu kwasem azotowym i hydroli-
ze produktu nitrowania 3-acetamino-4-metoksy-1-
metylobenzenu rozcieficzonym wodorotlenkiem so-
dowym, znamienny {ym, ze 3-acetamino-4-meto-
ksy-1-metylobenzen nitruje sie 65% kwasem azoto-
wym w S§rodowisku wodnym zawierajacym korzy-
stnie 7—8% wagowych kwasu octowego w tem-
peraturze 35—37°C stosujac dodatek azotynu so-
dowego w celu zainicjowania prdcesu nitrowania,
po czym produkt reakcji po odfiltrowaniu hydroli-
Zuje sie w znany sposob.
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