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Sposéb wytwarzania 2,5-dwuamino-4-chlorotoluenu
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania
2,5-dwuamino-4-chlorotoluenu, stanowigcego poél-
produkt do otrzymywania pigmentéw azowych.

Wedlug najwazniejszych spo$réd znanych do-
tychczas metod 2,5-dwuamino-4-chlorotoluen otrzy-
mywano z .N-nitrozo-N-o-toliloglicyny przez dzia-
lanie suchym chlorowodorem w $rodowisku niektd-
rych bezwodnych rozpuszczalnikéw organicznych,
z 1,4-dwuoksymu 2-metylo-5-chlorobenzochinonu
przez redukcje chlorkiem cynawym wobec kwasu
solnego lub z 2-amino-4-chloro-5-nitrotoluenu przez
redukcje chlorkiem cynawym w Srodowisku kwasu
octowego.

Stwierdzono, ze jako produkt wyjsciowy do wy-
twarzania 2,5-dwuamino-4-chlorotoluenu nadaje sie
latwo dostepny 2-N-benzenosulfonyloamino-4-chlo-
ro-5-nitrotoluen.

Sposobem wedlug wynalazku 2-N-benzenosulfo-
nyloamino-4-chloro-5-nitrotoluen poddaje sie hy-
drolizie za pomocg 70 — 90-procentowego kwasu
siarkowego w temperaturze 110 — 150° C. Otrzyma-
ny roztwoér 2-amino-4-chloro-5-nitrotoluenu w mie-
szaninie kwaséw siarkowego i benzenosulfonowego
redukuje sie przez wkraplanie go przy cigglym mie-
szaniu do wody o temperaturze 80 — 90° C, zawie-
rajacej opilki lub ostruzyny zeliwne. Mieszanine
poredukcyjng saczy sig, a z odcieku wytrgca kwa-
sem siarkowym siarczan 2,5-dwuamino-4-chloroto-
luenu, ktéry odsgcza sig, przemywa woda i zobojet-
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nia alkaliami w celu wydzielenia wolnej dwuaminy,
ktérg odsgcza sie z roztworu poreakcyjnego.
Wynalazek ilustruje nastepujgcy przyklad, w kté-
rym czeSci oznaczajg czeSci wagowe:

Przyktad: 327 cze$ci 2-N-benzenosulfonylo-
amino-4-chloro-5-nitrotoluenu dodaje sie porcjami
do 490 cze$ci 80-procentowego kwasu siarkowego
w temperaturze 120 — 125° C. Produkt wyjsciowy
stopniowo rozpuszcza sie, tworzac po pewnym cza-
sie jednolity roztwér 2-amino-4-chloro-5-nitrotolu-
enu w mieszaninie kwas6w siarkowego i benzeno-
sulfonowego. Nastepnie otrzymany roztwér wkrapla
sie do 6000 czeSci wody o temperaturze 90° C, do
ktérej dodano uprzednio 300 — 330 g opilké6w lub
ostruzyn zeliwnych. Roztwér po redukeji, wykazu-
jacy wartosé pH = 3 — 6, saczy sie od szlamu
poredukcyjnego i wykwasza kwasem siarkowym
do wartosci pH = 1. Wytracony przy tym siarczan
2,5-dwuamino-4-chlorotoluenu odsgcza sie, odmywa
dokladnie od soli zelaza, zobojetnia amoniakiem w
zawiesinie wodnej, a nastepnie odsgcza wolny 2,5-
-dwuamino-4-chlorotoluen. Wydajnos$é wynosi okolo
80%o.

Zastrzezenia patentowe
1. Spos6b wytwarzania 2,5-dwuamino-4-chlorotolu-

enu, znamienny tym, ze 2-N-benzenosulfonylo-
amino-4-chloro-5-nitrotoluen poddaje sie hydro-
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lizie za pomocg kwasu siarkowego, a otrzyma-
mg mieszanine reakcyjng, stanowigcg roztwor
siarczanu 2-amino-4-chloro-5-nitrotoluenu w
wodnym roztworze kwaséw siarkowego i benze-
nosulfonowego poddaje sie redukcji w Srodowi-
sku kwasnym, po czym otrzymany 2,5—dwuami-
no-4-chlorotoluen wydziela sie w znany sposéb.

Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze re-
akcje hydrolizy 2-N-benzenosulfonyloamino-4-
chloro-5-nitrotoluenu prowadzi sie w tempera-
‘turﬁe 110 — 150° C.

. Spos6b wedlug zastrz. 1 — 2, znamienny tym, Ze
redukcje 2-amino-4-chloro-5-nitrotoluenu pro-
wadzi sie za pomocg opilkéw lub ostruzyn ze-
liwnych.
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Sposéb wedlug zastrz. 1 — 3, znamienny tym,
ze redukcje 2-amino-4-chloro-5-nitrotoluenu pro-
wadzi sie, wkraplajgc otrzymany po hydrolizie
roztwor tego zwigzku w wodnym roztworze kwa-
sow siarkowego i benzenosulfonowego do wody
z opitkami lub ostruzynami zeliwnymi.

Spos6b wedlug zastrz. 1 — 4, znamienny tym,
ze redukcje 2-amino-4-chloro-5-nitrotoluenu pro-
wadzi sie w temperaturze 80 — 90° C.

Sposéb wedtug zastrz. 1 — 5, znamienny tym, ze
2,5-dwuamino-4-chloro-5-nitrotoluen wytrgca sie
z roztworu po redukcji w postaci siarczanu trud-
no rozpuszczalnego W rozcienczonym kwasie
siarkowym, ktéry po oddzieleniu zobojetnia sig
w celu wydzielenia wolnej aminy.
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