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Sposéb ot:zymywania nowych pochodnych
N-etvieno-N-/3'-nitrobenzylo/-aniliny

Przedmiotem wynalazku jest sposob otrzymywania nowych pochodnych N-etyleno-N-/3'-ni-
trobenzylo/-aniliny o ogélnym wzorze 1, w ktérym R oznacza grupg¢ hydroksylowa lub cyjanowa.
Wymienione wyzej zwigzki stanowig potprodukty bgdace sktadnikami biernymi do wytwarzania
barwnikéw azowych zawiesinowych, kwasowych i zasadowych o wysokich odpornosciach termi-
cznych i mokrych.

Sposéb otrzymywania znanych zwiazkoéw z grupy, N-metylo-N-/3"-nitrobenzylo/-aniliny lub
N-etylo-N-/3-nitrobenzylo/-aniliny, zostal opisany w Beilstein’s Handbuch der organischen Che-
mie, tom 12 i polega na nitrowaniu N-metylo lub N-etylo-N-benzyloaniliny za pomocg nitrozy w
temperaturze 0-5°C.

Sposobem wedlug wynalazku zwiazki o ogélnym wzorze 1, w ktérym R ma wyzej podane
znacznie, wytwarza sig, poddajgc zwigzki o ogélnym wzorze 2, w ktérym R ma wyzej podane
znaczenie, reakcji nitrowania za pomocg mieszaniny kwasow azotowego i siarkowego w tempera-
turze ponizej 0°C, co zapewnia otrzymywanie produktoéw o czysto$ci wystarczajacej do syntezy
barwnikow.

W warunkach prowadzenia reakcji sposobem wedlug wynalazku nie tworza si¢, ubocznie, w
zalezno$ci od uzytych zwiazkéw wyjsciowych, produkty nitrowania grupy hydroksylowej ani
produkty hydrolizy grupy cyjanowej.

Wynalazek ilustruja nastgpujace przyktady, w ktorych cze$ci i procenty oznaczaja cze¢éci i
procenty wagowe, a stopnie temperatury podano w skali Celsjusza. '

Przyktad I. Do 90 czgsci 96% kwasu siarkowego dodaje si¢ 11,8 czgsci N- cyjanoetylo-N-
benzyloaniliny i po ochiodzeniu do -5° dodaje si¢ w ciagu 2 godzin mieszaning 36 cz¢sci 96% kwasu
siarkowego 1 3,6 czgsci 96% kwasu azotowego, utrzymujac temperatur¢ w granicach -5 do -2°.
Nastepnie mieszaning reakcyjna wylewa sig na 1500 czg$ci wody i 500 czgsci lodu. Wydzielony osad
po odsaczeniu moze by¢ bezposrednio uzywany do sprzggania. Surowa N-cyjanoetylo-N-/3'-
nitrobenzylo/-aniling poddaje si¢ kryvstalizacji z mieszaniny benzenu i eteru naftowego, po czym
uzyskuje si¢ produkt o temperaturze topnienia 72-74°. Dla zwiazku o wzorze sumarycznym
C16H1sN30; (mol 281,32)
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otrzymano: C=6845%: H=5,54%: N=1442%
obliczono: C=6821%; H=537%. N=1494%.

Przyktad IL. Do 90 czgsci 96% kwasu siarkowego dodaje sig 11,4 cz¢sci N-hydroksyetylo-N-
benzyloaniliny i po ochlodzeniu do -10° dodaje si¢ w ciggu 2 godzin dodaje si¢ mieszanine 36 czgsci
96% kwasu siarkowego i 3,6 cz¢sci kwasu azotowego, utrzymujge temperaturg w granicach -10 do
-5°. Nastgpnie micszaning rcakcyjng wylewa si¢ na 1500 czesci wody i 500 cz¢$ci lodu. Produkt -
wypada w postaci oleju, ktory po oddzicleniu warstwy wodnej moze by¢ bezpos$rednio uzywany do
sprz¢gania. Uzyskang w ten sposdb N-hydroksyetylo-N-/3-nitrobenzylo/-aniling przeprowadza
si¢ w krystaliczny pikrynian, ktory po krystalizacji z ctanolu posiada temperaturg
topnienia 116-118°.

Zastrzezenic patecntowe
Sposéb otrzymywania nowych pochodnych N-etyleno-N-/3'-nitrobenzylo/-aniliny o ogdl-
nym wzorze 1, w ktorym R oznacza grupg hydroksylowa lub cyjanowa, znamienny tym, Zze zwigzck

0 0gllnym wzorze 2, w ktéorym R ma wyzej podane znaczenie, poddaje si¢ reakcji nitrowania
mieszaning kwasow azotowego i siarkowego w temperaturze ponizej0°C.
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