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(54) Zpusob vyroby 2-nitro-1,3;5-trimethylbenzenu
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Vyndlez "se tykd zpdsobu vyroby 2-nitro-1,3,5~trimethy1benzenu plsobenim kyseliny dusi&né
na 1,3,5-trimethylbenzen v prostfedi acetanhydridu. ‘

Z-nitro-1,3.5—trimethy1benzen /nitromesitylen/ je meziproduktem Pro vyrobu 2-amino-
—1,3,5-cfimethylbenzenu /mesidinu/, ktery je dile¥itou barvi¥skou a farmaceutickou surovinou.

P¥i. dosud zndmych zplisobech vfroby nitromesitylenu nitraeci 1,3;5-trimethylbenzenu /mesi-
tylenu/ byly reak¥nim prostfedim napfiklad kyselina sirovd, acetonitril, acetanhydrid, kyse-
lina octovid, popfipad® jejich sm¥si a jako nitra¥ni ¢inidlo byly poufivany anorganické soli
kyseliny dusiéné, benzoylnitrdt, smdsi kyseliny dusi&né bud s kyselinou sirovou, nebo s acetan-
hydridem a kyselinou octovou, popfipad® a acetonitrilem a kyselinou sirovou. V3echny dosud
zndmé zpdsoby vyroby jsou komplikovény intenzivnim chlazenim na p¥ipustné teploty v rozmezi
0 aZ 20 °C, obvykle do 15 °C jak pti pfiprav& nitralnich smési, tak pfi smE¥ovini nitradni
kyseliny s nitrovanou légkou a jsou spojeny s rizikem p¥i pfipadném p¥eh¥4ti reakéni smési.,

Nitrace v prostfedi kyseliny sirové vyZadovaly navic intenz{vni michini a pitidavky
pomocnych ldtek k zlepZeni prdb&hu reakce nebo k omezeni vzniku pryskyfi&natych nedistot,
nap¥iklad pfidavek moloviny, kyseliny amidosulfonové, polyethylenglykolisooktylfenolu nebo
methylethylalkoxymethylamoniummethylsiranu‘

Uvedené nevyhody odstranuje zplisob vyroby 2-nitro-1,3,5—trimethy1benzenu z 1,3,5~
~trimethylbenzenu v prost¥edi acetanhydridu plsobenim kyseliny dusi&né, jeho? podstata spo-
Civéd v tom, %e se do reak#ni smdsi pEi teplot& 25 a¥ 100 °C vnasi kyselina dusilné o koncen-
traci 60 a% 80 %, s vyhodou 65 a3 69,2 Z hmot.

P¥ebytedny acetanhydrid a produkt reakce acetanhydridu s kyselinou dusifnou je moZno
é; skonlené nitraci hydrolysovat .pfidavkem 1- a3 Sndsobku stechiometrického mno¥stvi vody
a izolaci produktu provést vakuovou destilaci p¥i teplot& do 100 “C a tlaku do 10 kPa. ‘Timto
zplisobenm se ziskd kromd& hilavniho produktu i koncentrovand kyselina octovs. Izolaci produktu

je moZné provést také b&Znym zplsobem tak, %e se reakini smds z¥edi vodou.a 0dd&li se vodni
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fize od nitromesitylenové fdze, Postupem po&le vyndlezu je moZno nitrovat p¥imo kysélinou
dusidnou a odpadid p¥iprava nitradni émési, kterd je vidy spojena s uvolnovidnim znaného mnoZ-
stvi tepla a tim i s nebezpelim.

Provedeni reakce za teploty vy33i, neZ je obvyklé, umoinuje pouZit k chlazeni vody misto
solanky a urychlit dévkovéni kyseliny dusiéné do reakdni sm&si, neboft kyselina du¥idnd i jeitl
meziprodukt & acetanhydridem je okam¥itd reakci spot¥ebovdna a nemiZe dojit k jejich nahromad&-
ni v reak®ni smEsi vedle nezreagovaného 1,3,5-trimethylbenzenu. Produktem je pYevdind mono-
nitroderivdt, ziskany ve formd# 2luté krystalické 14tky s teplotou téni nad 36 %c, obsahujici
za teploty mistnosti jem malé mno¥stvi éutektika. Vyt&iky izolovaného produktu p¥esahuji 80 7
teorie, vztaZeno na 1,3,5-trimethlybenzen, Kvalita produktu je lep3i co do vzhledu i obsahu
ne&istot, neZ kvalita produktu ziskaného nitraci 1,3,5-trimethylbenzenu v prost¥edi kfseliny
sirové, ¥i¥tE&ného opakovanym pranim zfed¥nym louhem a vodou. Kvalita produktu ziskaného podle
vyndlezu umo¥nuje ho zpracovat bez gigt&ni pFimo redukci dolni féze po nafeddni reakZni smési
vodou a odd¥leni vodné vrstvy.

P¥i pfipadném prani surového produktu vodou se pfi druhém prani p¥idd louh sodny nebo
draselny na dosaZeni pH praci vody v rozmezi 7,5 ai 8, Neutrédlni reakce se snadno dosédhne, ne-
bot surovy produkt neobsahuje pryekyfice ani jiné vedlej&i predukty, které by podporovaly
tvorbu stabilnich emulsi., Takto 2ist¥ny produkt miZe byt skladovdn bez nebezpeéi koroz{vniho
plsobeni, Ne¥i¥t¥&ny produkt je po izolaci vakuovou destilaci nebo po jzolaci z reak¥ni smési
2f¥ed¥né vodou vhodny pro p¥imé zpracovéni na 2-amino=1,3,5~trimethylbenzen /mesidin/ redukci
jelezem podle Bichampa.

Pro objasndni podstaty vyndlezu jsou ddle uvedeny pFiklady provedeni.
P¥Eiklad 1

Do smési 120,2 g 1,3,5~trimethylbenzenu a 300 g acetanhydridu bylo b&hem 2 hodin pf¥i
teplotd reak&ni smdsi 55 at 60 °c postupnd pfiddno celkem 101 g .kyseliny dusiéné o koncentraci
65,5 % hmot. Reak¥ni smés byla michdna 15 minut p¥i 50 aZ 60 ¢ a pak nafed¥na 750 g vody
teplé 45 ©c., Po odd&leni horni vrstvy, tvofené z¥ed¥nou kyselinou dusidnou a octovou, byl
surovy nitromesitylen vyprén pEi 45 °C postupnd 1krit vodou, Tkridt vodou za ptidavku louhu
sodného na dosa¥eni pH = 8 a pak 2krdt vodou do odstrandni alkality. Bylo ziskdno 142 g
2-nitro-1,3,5-trimethylbenzenu.

pP¥iklad 2

Podle postupu v pEikladu 1 byla reakce provedena za teploty 30 a% 35 %c. Vakuovou destila-
ci za tlaku 10 kPa byly p¥i teplotd reaklni smési postupnd zvy3ované ze 40 ma 80 ?C odstrandny
t&kavé podily. Destilalni zbytek byl &i¥té&n pranim stejnd jako surovy produkt v pFikladu 1.

v

Bylo ziskdno 145 g 2-nitro-1,3,5-trimethylbenzenu.

P¥iklad 3
Podle postupu v pE¥ikladu 1 byla provedena reakce a izolace produktu. Surovy produkt byl
podroben redukci podle Bechampa. Vi:éiek'2—amino-1,3,5-ttimethy1benzenu ¢inil 74 %, politéno

na vychozi mesitylen.
p¥riklad 4
sm&s 120,2 g 1,3,5-trimethylbenzenu a 310 g acetanhydridu byla nitrovéna podle p¥ikladu 1.

Pak bylo p¥iddno 9 g vody a byla provedena izolace podle p¥ikladu 2, Bylo ziskdno 146 g
2-nitro-1,3,5~trimethylbenzenu.
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PREDMET VYNALEZTU

1. Zplsob vyrodby 2-nitro-1,3,5-trimethylbenzenu z 1,3,5~trimethylbenzenu v prostfedi
acetanhydridu plsobenim kyseliny dusi&né, vyznaleny tim, Ze se do reakdni smEsi p¥i teplotd
25 a3 100 °C vn4asdi kyselina dusiénd o koncentraci 60 a% 80 %, s vfhodou 65 a¥ 69,2 7 hmotnost-
nich,

2, Zpisob podle bodu 1; vyznaleny tim, Ze se pro izolaci produktu p¥ebytedny acetanhydrid
a jeho meziprodukt s kyselinou dusinou po skonfeni nitrace hydrolysuji p¥idavkem 1~ a%¥ Sndsob-
ku stechiometrického mno%stvi vody a tékavé podily se odstrani vakuovou destilaci p¥i teploté
do 100 °C a tlaku do 10 kPa. ' '
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