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~ {54) Zpasob pFipravy 2-amino-4-nitrofenolu

!

Vyndlez se tykd zplsobu pFfpravy 2-smino-4-nitrofenolu hydrogenaci’ 2,4-dinitrofenolu.

2-6mino-4-nitrofenol se obvykle pfipravuje percidlni redukci 2,4-dinitrofenolétu alke-
lickycﬂ'ﬁovﬁ nebo kovd alkslickych zemin sirou, sirnfky nebo polysulfidy slkalickych kovd,
nejlastéji Nazs, NaHSy NaZS2 a NH4HS.YJiny dosud zndmy zpidsob piipravy je zaloZen na principu
percidlni redukce suspenze 2,4-dinitorfenolu pomoc{ SO, a Fe pilin ve vod& nebo redukeil
2,4-dinitrofenoldtu sodného sirnfky t&Zkych kovld, jeko je FeS nebo MnS.

2-Amino-4-nitrofenocl lze té%¥ p¥iprevit elektrolytickou redukef 2,4-~dinitrofenolu v pHi-
tomnosti sloudenin vanadu. Vznikd té% vedle 4~smino-2-nitrofenolu p¥i pisobenf kyseliny si-
rové ne 3-nitro-i-azidobenzen nebo vedle 2-smino-5-nitrofenolu-p¥i nitraci 2-methylbenzoxa-
zolu sm¥si kyseliny sirové a dusidné a ndsledujfcf hydrolyzou v kyselin& chlorovodikové.
2-Amino-4-nitrofenol se d4 rovn¥% piiprevit redukci 2,4-dinitrofenolu kyselinou mravendi
za ketalyzy 10 % Pd/C v prostfedf! triethyleminu s vytdZkem 57 %. v

V primyslové vyrob¥ se nejlastdjl pouZivéd percidlni redukce vodného roztoku pop¥ipadd
suspenze 2,4-dinitrofencldtu sodného kyselym sirnfkem scdnjym nebo Zerstv& pripravenym sirni-
kem Zeleznatym. Pfi redukci se pouZivé teplot 20 a% 80 %¢ a riznych akceptord hydroxylovych
iontd, které vznikejf p#i redukci. pH redukce se udriuje ne tekové wrovni, aby redukce pro-
b&hle selektivn¥ na 2-nitroskuping e zmensile se tok moZnost vzniku izomerniho 4-amino-2-
-nitrofenolu a 2,4~dieminofenolu na co nejmen3i miru. V primyslovém méfitku se nejlast¥ji
pro tyto U¥ely pou?ivéd siran hoPednaty nebo systém chlorid emonny a &pavek nebo chlorid
vépenaty = hydroxid vépenaty. VSechny tyto zplsoby pripravy 2-amino-4-nitrofenolu a s tim
spojené udrZovédni pH nesou s sebou ur¥ité nevyhody. Predev3im je to prdce se sirniky a
mofnost vyvinu nebezpe&ného sirovodiku, nepPiznivy vliv na Zivotini prostiedi, na solnost
vodnich toki.
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Vyge uvedené nevyhody sniZuje zplsob p¥iprevy 2-amino-4fnitrofénolu~podle vynédlezu
spodivejfci v tom, %e se suspenze 2,4-dinitrofenclu v orgenickém rozpou¥t¥dle jako jsou
niZ31i nasycendé alkoholy o po¥tu stomd uhlfku 1 8% 3, estery orgenickfch kyselin a srometic-
ké uhlovodiky, ze piitomnosti heterogenniho ketalyzdtoru jeko je koloidnt P4, Pa/C nebo
Pt/C nydrogenuje za atmosférického tlaku a pfi teplot¥ 10 a% 45 °c.

Hydrogenseci 2,4-dinitrofenolu vystihuji ndsledujici rcvnice:

OH OH
NO, NH,
+3 "'z katalyzétor + 2 HZO
NOy NO,
OH OH
NHy NH,
+3 Hy katalyzétor + 2 HzO
NO, NHZ

Selektivite reckece na Zddeny 2-vuninc-4-nitrofenol a rychlost reekce se 113{ podle pouiitého
ketalyzdtoru, teploty » rozpoudtédls. Pro methanol a ethanol dosshuje selektivita p¥i 99%
konverzi vychozl dinitroldtky hodnoty 96 %. -

Podstetou vyndlezu je, %e se nepouZivéd sirnfkd a neni tPebe pouZfvet Zddné ldtky
X udrZovéni pH, ¥{m¥ se zemezuje zosolovdnf vodnich tokd. NepouZ{ivanf sirnfkd md ddle vyhodu
v tom, %e nemiZe dojit k vyvinu nebezpe¥ného a obti{Zného sirovodiku.

Zpisob piiprevy 2-smino-4-nitrofenoclu je ilustrativn® popsdn v ndsledujicfch pi¥ikla-
dech.,

Prf{klad 1

Do reektoru se predloZi 100 ml ethanolu, do kterého se vnese ze michdnf 0,7 g kately-
zdtoru s obsshem 3 % Pd/C. Potom se ze michéni vnese 36,8 g 2,4~dinitrofenclu o p¥i teplotd
30 °C a otmosférickém tleku se hydrogenuje do zreagovdni ve¥kerého 2,4-dinitrofenolu, Potom
se z reakdnf sm&si odfiltruje katalyzdtor, z filtrdtu se oddestiluje ethenol » ziskany su-
rovy 2-emino-4-nitrofenocl se ¥istf, Ziskd se 25 g ¥istého 2-smino~4-nitrofenolu, tj. 81,2 %
teorie,

P¥r{kled 2

Do resktoru se predloZf 100 ml methenolu, 0,7 g nosidového katelyzdtoru (3 % Pd/C)
a 36,8 g 2,4-dinitrofenolu, Potom se za mfchénf, p¥i teplotd 30 °C & za etmosférického tleku
hydrogenuje do zreesgovénl veSkerého 2,4-dinitrofenolu. Psk se z reskdni sm¥si odfiltruje ka-
talyzdtor, 2z filtrdtu se oddestiluje methenol e ziskany surovy 2-smino-4-nitrofenol se ¥isti,
Ziskd se 25 g &istého 2-smino-4-nitrofenolu, tj. vytdZek 81,2 % teorie.

P¥{iklad 3

Do resktoru se predloZf 100 ml octanu ethylnatého, 0,7 g nosiového katslyzdtoru (3 %
P4/C) e 36,8 g 2,4-dinitrofenolu. Potom se za mfchénf, pii teplotd 30 °C a atmosferického
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tlaku hydrbgenuje do zreagovéni vedkerého 2,4-dinitrofenolu., Z reskini sm&si se filtrect
0dd¥ll katalyzdtor, oddestiluje oéten ethylnaty a ziskeny surovy 2-emino-4-nitrofenol se
gistf, Zfskd se 23,3 g Sistého 2-amino-4-nitrofenolu, tj. vytdZek 75,7 % teorie.

Pr{f{klad 4

Do resktoru se predlo%{ 100 ml toluenu, 0,7 g katalyzdtoru s obsshem 1 % Pt/C a 36,8 g
2,4-dinitrofenolu, Potom se za michdnf e za teploty 30 OC p¥i stmosférickém tleku hydrogenu-
je do zreagovénf veSkerého 2,4-dinitrofenolu. Z reekénf smdsi se filtraci oddélf katalyzé-
tor, oddestiluje se toluen & ziskeny 2-emino-4-nitrofenol se 8istf{, Ziskd se 20,1 g &istého
2-amino-4-nitrofenolu, tj. vytdek 65,2 % teorie.

PREDMET VYNALEGZU

Zpisob piiprevy 2-emino-4-nitrofenolu hydrogenaci 2,4-dinitrofenclu vyznadeny tim, %e
se suspenze 2,4-dinitrofenolu v orgenickém rozpustidle jako jsou niZ3{i nasycené alkoholy -
o podtu atomd uhliku | 8% 3, estery orgenickych kyselin a sromatické uhlovodiky zs p¥{tom-
nosti heterogenniho ketalyzdtoru jeko je koloidni P4, PA/C nebo Pt/C hydrogenuje zs atmo-
sféritkého tlsku e pi¥i teplotd 10 e% 45 °C.
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