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{54} Zpiisob p¥ipravy p-teluidinu
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Zplsob piripravy p-toluidinu katalytickou
redukci 'odpovidajici nitrolatky tak, Ze se
redukce provadl v tavenin& nebc ve smési
s aminoldtkou nebo v organickém rozpous-
tédle za pritomnosti hydrogenaénich kata-
lyzdtord niklovych nebo mna bazi drahych
kovill. Po separaci katalyzdatoru, ktery popii-
padé& recirkuluje, se po oddé&leni vody p-
-toluidin izoluje ve form® surového produk-
tu.
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Vynélez se tykd zplsobu p¥Fipravy p-tolu-
idinu (4-amino-1-metylbenzenu) a jeho pod-
staton je katalyticka redukce p-nitrotolue-
nu (4-nitre-l-metylbenzenu) vodikem.

Dosud se tato aminoldtka pFipravovala
klasickym zphscbem redukci nitrolatky Ze-
lezem podle Béchampa. Postup vyroby lze
vyjadFit nésledujicim schématem:

@ HNOQ; ’ Fe, HC1

Tentcl dosavadni zplscb kromé toho, Ze
vyZaduje znalfné mno¥Zstvi pomocnych suro-
vin, hlavn& Zeleza, kyselinu chlcrovodiko-
vou, uhlifitan sodny, hydroxid vapenaty,
atd., energie a pracovnich sil, poskytuje
velké mmnoZstvi pevnych a kapaln} ich @dpa-
di. I kdyZ likvidace t&chto cdpadf nezats-
Zuje piilis ekonomicky dany proces, plsobi
tyto odpady velké potiZe z hlledissk‘a ekolo-
gie pro obsah .amin,otlétky.

«.Nyni.bylo zji§téno, -Ze tyto poti¥e-moZno
odstranit, vyrobi-li se p-toluidin zpusobeml
podle vynélezu.

Zptsob p¥ipravy p-toluidinu spoéivd po-
dle vynélezu v tom, Ze se p-nitrotoluen re-
dukuje viodikem v taveniné nebo ve smési
s hmotnostng 10 a% 90 % s p-toluidinu, ne-
bo v benzenu, v toluenu nebo v etanolu za
pFitomnosti thydrogenatnich katalyzatort
niklldvyfc‘h nebo na. bdzi pallad‘a nebo plati-
ny, naceZ se oddéli filiraci katalyzator, kte-
ry se poptipadé recirkuluje, a oddgli se vo-
da, p-toluidin se izoluje ve formd& surové-
ho produktu vietnd rozpudténg vody, kierd
se odstrani destilaci, a produkt obsaZeny v
oddélené vod& se ziskd extrakci p-nitroto-
luenem nebo jinym organickym rozpoudts-
dlem.

Katalytickd redukce se provadi vsadko-
vym zplisobem, popiipads nepretrZitym
zpitsobem v pritodném reaktoru.

Nasadové 1ze pracovat napf. tak, %e se do
hydrogena¢niho autoklavu napusti roztok
nitrolatky nebo samotnd nitrolatka, prFida se
katalyzdtor nebo jeho suspenze, nap¥. ve
vodg&, pFipusti vodik a provede se hydroge-
niace. Pobadi sloZek sméZovani neni rozho-
dujici a miohou se do reaktoru vnadet v li-
bovolném potadi. Reakén! podminky jako
teplota, tlak, koncentrace nitroldtky a
mnio#stvi katalyzéatoru se mohou ménit v §i-
rokém rozmezi. Minimalni pracovni teplo-
ta u samotné nitroldtky je omezena jeji tep-
lotou tani 51,7 °C.

molntlnualm zplisob pFipravy podle toho-
to vyndlezu lze provést v ndkterém z béz-
nych pritokovych hydrogenatnich reaktord,
napr. tak, Ze se do reakéniho prostoru na-
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stfikuje suspenze nitrolatky nebo roztoku

nitroldatky s katalyzdtorem a vodikem.

Proti dosavadnimy zpilsobu vyroby vyka-
zZuje novy postup zvyieni vytéZku procesu,
zvySeni kvality produktue bez mutnosti jeho
¢isténi vakuovou destilaci, vyrazné sniZeni
odpadfi, vys$3i hygienu prace atd.

Podle vynalezu se provadi izolace amino-
latky z reakcni smési ndsledujicim zpidso-
bem::

z roztoku — po cdfiltrovani katalyzatoru
se oddestiluje rozpouSié€dlc s reakdni vo-
d’O‘\U;;

Z taveniny — po odfiltrovani katalyz&to-
ru se odd&lf na zikladg rozdilnych mér-
nych hmoctnostl reakéni voda a produkt se
popifpadd vysudi oddestilovanim rozpusténé
vody.

Z rlea\kcm vady nebo rozpoustédla se zis-
ka p-toluidin extrakci, nap¥. p-nitrotolue-
nem, d{oluenem, b-e‘nz‘enfe.m atd. mebo desti-
laci.

NiZe uvedené priklady iwwstruji provede-
ni podle vynélezu,

Priklad 1

Do michaného autokldvu piedehiatého na
60 °C se vnese roztaveny p-toluidin 380,0 g
a p-nitrotoluen 130,0 g a 0,3 g palladiovéhio
katalyzdtoru wve formé vodné pasty (40%
nebo ve formé vodné suspenze cca 3 g VO-
dy). Autokldv se vypldchne dusikem a vo-
dikem. Po vyhTdti na pracovni teplotu 70 a¥%
150 °C a natlakovani vodikem na 1,0 aZ 4,0
MPa ge spusti michadlo. Doba hydrogenace
je 80 az 200 min.

‘Po hydrogenaci se v tlakovém filtru odds-
1i katalyzdtor a filtrat se jima do piedehfa-
té délici nalevky, kde se 0ddsli vodnéd a or-
ganicka faze. Ziskd se cca 440 g surového
produkiu, vietnd masazené aminolatky, kte-
ry obsahuje 94 aZ 96 % hmot. p-toluidinu,
zbytek je rozpusténd reakdéni voda. Z vodné
faze se rozpudtény p-toluidin (3 az 5%
hmot.) vyextrahuje -p-nitrotoluenem.

‘Katalyzdtor po separaci z reakini smsi
lze znovu pouZit ve form& pasty s p-toluidi-
nem nebo zaslat mna regeneraci palladia.
Katalyzator lze déle recyklovat tak, Ze se
po skongeni redukce neprovede filtrace, ale
po woddé&leni vodngé vrstvy se necha kataly-
zator voln& sedimentovat nebo se odstiedi a
ve formé suspenze se vraci zpét do proce-
su. Jemné podily katalyzdtoru, které nese-
dimentuji, se odd&li dodatenou filtraci.

Priklad 2

Za predpokladu intenzivniho chlazeni,
aby byl zajidtén odvod reakéniho tepla, lze
provést hydrogenaci p-nitrotoluenu ve for-
mé taveniny hegz piidavku p-toluidinu. Do
cirkulacnihio reaktoru se napusti 50 kg roz-
taveného p-nitrotciuenu a 40 aZ 100 g palla-
diového katalyzdtoru. Reaktor se vyplachne
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dusikem a vodikem. Po spuSténi cirkulatnf-
ho ¢erpadla se suspenze vyhfeje na poZadoc-
vianou pracovni teplotu (70 aZ 150 °C) a do-
plni viodikem na poZadovany pracovni tlak
(1,0 a% 4,0 MPa). Doba hydrogenace je 85
a% 240 min. Zpracovani reak€ni smési je
obdobné jako v piikladu 1.

Priklad 3

Do michaného autokladvu se predloZi 600,0
gramu etanclu, 60,0 g p-nitrotoluenu a 2,0 g

katalyzgtoru Raney-nikl (50% vodnd pasta)..

Po vyplachu dusikem, vodikem & vytempe-
rovani na 80 °C se mapusti vodik na 5,0 MPa
a spusti mich&ni. Doba hydrogenace je 140
min,
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Po hydrogenaci se v tlakovém filtru oddé-
11 katalyzator, Z filtrdtu se ziska produkt p-
-touidin oddestilovdnim rozpouitédla a vor
dy. Rozpoustddlo po regemeraci lze pouZit
pro daldf hydrogenace. Katalyzator lze re-
cirkulovat mebo poslat na regeneraci nik-
lu. Celkem se ziskd 45 g p-toluidinu.

Pfiklad 4

Zpusobem jako v p¥fkladu 1 a 2 se prove-
de nasazeni do autokldvu a celd reakce, jen
misto palladiového katalyzdtoru se pouZije
0,1 g platinového katalyzatoru ve formé&
vodné paisty.

PREDMET VYNALEZU

Zphsob piipravy p-toluidinu, vyznaeny
tim, Ze se p-nitrotoluen redukuje vodikem
v roztaveném stavu nebo ve smési s hmot-
nostn& 10 aZ 90 % p-toluidinu nebo v ben-
zenu, v toluenu nebo v etanolu za pFitom-
nosti hydrcogenaénich katalyzdtord niklo-
vyich mebo na bézi palladia mebo platiny,

nateZ se filiraci oddé€li katalyzdtor, ktery
se popfipadg recirkuluje, a odd&li se voda,
p-toluidin se izoluje ve formé& surového pro-
duktu vietnd rozpusténé viody, kterd se od-
strani destilaci, a produkt obsaZeny v cddé-
lené viod® se ziskd extrakci p-nitrotoluenem
nebo jinym organickym rozpoustédlem.
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