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Spos6b wytwarzania 2,6-dwuchloro-4-nitroaniliny

Przedmiotem wynalazku jest sposob wytwarzania 2,6-dwuchloro-3-nitroaniliny, ktéry polega na dziataniu
chlorem na p-nitroaniling w srodowisku organicznego rozpuszczalnika, nie mieszajgcego si¢ z kwasem siarkowym,
a zawierajacego niewielkie ilosci kwasu siarkowego. ‘

2,6-dwuchloro-4-nitroanilina stosowana jest jako pétprodukt do otrzymywania barwnikéw.

Znane s3 sposoby wytwarzania 2,6-dwuchloro-4-nitroaniliny polegajace na chlorowaniu p-nitroaniliny
chlorem w 40—60% kwasie siarkowym (opis pat. PRL 51540) iub w uktadzie woda-dwuchloroetan (opis pat.
St.Zjedn.Ameryki 3396195). Mozna otrzymywa¢é ja réwniez przez dziatanie czynnikéw chlorujacych, takich jak
chloran sodu, podchloryn sodu na p-nitroaniling w $rodowisku kwaséw mineralnych lub mieszanin kwasu
octowego i solnego.

Niedogodnoscig znanych sposobdw jest koniecznos¢ stosowania ucigZliwych operacji saczenia, przemywa-
nia isuszenia produktu co wymaga kosztownych urzadzer iduzych nakladéw na robocizng. Operacje te
powoduja dodatkowe straty produktu. Inng niedogodnoscia znanych sposobéw jest konieczno$¢ stosowania
niskich temperatur w samym procesie chlorowania bgdZ przy wyodrgbnianiu produktu reakcji, co wigZe si¢
z koniecznoscia stosowania dodatkowych agregatéw chlodniczych. Ponadto w sposobach tych powstaja znaczne
ilosci produktéw ubocznych, ktére zanieczyszczaja produkt wlasciwy na tyle, Ze nie nadaje si¢ on do uzycia
w syntezie barwnikéw iwymaga Zmudnych procesdw oczyszczania, ktére pociagaja ze soba koniecznosé
stosowania dodatkowych urzadzen i naktadéw na robocizne.

Znane sposoby charakteryzujg si¢ réwniez powstawaniem znacznych ilosci bezposrednich sciekéw produk-
cyjnych lub odpadéw, zawierajacych kwas solny zrozpuszczonymi w nim aminami, wzglednie okoto 50%
roztwory kwasu siarkowego zawierajace duze ilosci produktéw ubocznych, chloru, co stanowi nieraz powazne
problemy dla skazenia srodowiska lub wymaga powaznych naktadéw dla ich likwidacji.

Wad tych pozbawiony jest spos6b wedlug wynalazku, ktéry polega na tym, Ze p-nitroaniling chloruje si¢
chlorem w organicznym rozpuszczalniku nie mieszajacym si¢ z kwasem siarkowym, a zawierajacym niewielkie
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ilosci kwasu siarkowego. Kwas siarkowy obecny w srodowisku reakcji utatwia chlorowanie do 2,6-dwuchlo-
ro-4-nitroaniliny oraz zapobiega powstawaniu produktéw ubocznych. llos¢ kwasu siarkowego, obecnego
w procesie chlorowania, moze dochodzi¢ do okoto 5%.

Najlepsze wyniki uzyskuje si¢ przy zawartosci kwasu siarkowego, zblizone do stanu nasycenia rozpuszczal-
nika. Do chlorowania stosuje si¢ rozpuszczalniki organiczne, takie jak aromatyczne chloropochodne np. chloro,
dwuchloro i tréjchlorobenzen wzglednie ich mieszaniny lub mieszaniny ich izomeréw. Proces chlorowania
prowadzi¢ nalezy przy dalszym mieszaniu najlepiej przy uzyciu turbinowego mieszadta, wzglednie przy pomocy
pompy wirowej w ukladzie cyrkulacyjnym. Proces przebiega najkorzystniej w temperaturze 45 * 10°C. Chloro-
wanie prowadzi¢ mozna sposobem periodycznym, pétciggtym lub ciagtym. Po schlorowaniu mas¢ reakcyjna
poddaje si¢ ekstrakcji przy uzyciu kwasu siarkowego o steZeniu powyzZej 60%. Najlepsze efekty uzyskuje si¢ przy
uzyciu kwasu siarkowego o stgzeniu 90 *+ 10%. Warstwe kwasu siarkowego, uzyskana po ekstrakgji i rozdzieleniu,
zawierajgca rozpuszczony produkt reakcji przekazuje si¢ do wykorzystania np. przy syntezie barwnikéw bez

¢bnienia 2,6-dwuchloro4-nitroaniliny, wzglednie do innych celéw bez wyodrebniania lub z wyodrgbnia-
medlug znanych sposobéw, np. przez wylanie na wodg i odsgczenie produktu.

§ Warstwe rozpuszczalnika zawierajacego niewielkie ilosci kwasu siarkowego zawraca si¢ do procesu
chlarowania. Po wielokrotnym zawrdceniu rozpuszczalnika mozna go oczysci¢ znanymi sposobami np. przez
destylacje-i:stosowa¢ dalej do procesu chlorowania. Chlorowodér wydzielajgcy si¢ w procesie pochlaniac moina :
za pomoca oglnie znanych sposob6w i wykorzystywaé w postaci stgzonego kwasu solnego.

Zaletg sposobu wedtug wynalazku jest wysoka wydajno$¢ procesu wynoszaca okoto 96% teorii oraz wysoka
jakos$¢ produktu ktéry moze byé zastosowany do syntezy barwnikéw bez jego wyodrebniania z warstwy kwasu
siarkowego. Temperatura topnienia produktu, uzyskanego przez wylanie ekstraktu na wode odsaczenie i wysusze-
nie wynosi 192—193°C. Inna zaleta tego sposobu jest wyeliminowanie bezposrednich sciekéw i odpadéw
produkcyjnych, przy réwnoczesnym wyeliminowaniu wielu ucigzliwych niezbednych dodatkowych operacji
saczenia, mycia i suszenia produktu.

Przyktad. Do reaktora o pojemnosci okoto 3 litréw zaopatrzonego w mieszadto wlewa si¢ 1997 ml
dwuchlorobenzenu i 3 ml stgzonego kwasu siarkowego, wzgl¢dnie 2000 ml rozpuszczalnika uzyskanego z pop-
rzedniej operacji chlorowania. Dodaje si¢ 138 g p-nitioaniliny i po ogrzaniu do 35°C, przy ciagtym mieszaniu
wprowadza si¢ w czasie S godzin 146 g chloru utrzymujac temperaturg 45 + 10°C. Mase reakcyjng miesza sig
jeszcze przez okoto 1 godzing az do praktycznego zakoriczenia procesu chlorowania. W razie potrzeby dodaje sig
odpowiednig ilo§¢ chloru kierujac si¢ wynikiem analizy. Po schlorowaniu do masy reakcyjnej wlewa si¢ 400 ml
stgzonego kwasu siarkowego okoto 96% i miesza si¢ w temperaturze 45 + 10% przez 1 godzing. Nastepnie catosé
pozostawia si¢ do odstania i oddziela dalsza warstwe kwasu siarkowego, zawierajaca okoto 200 g produktu, ktéry
nadaje si¢ do syntezy barwnikéw bez jego wyodrebnienia. Produkt wyodrebnié mozna przez wylanie ekstraktu
na wodeg i odsgczenie. Temperatura topnienia uzyskanego w ten sposéb produktu wynosi okoto 192—193°C.
Wydajnos¢ procesu wynosi okoto 96% teorii. Gérna warstwe rozpuszczalnika stosuje si¢ do nastgpnego procesu
chlorowania.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania 2,6-dwuchloro4-nitroaniliny przez chlorowanie p-nitroaniliny chlorem,znamien -
ny tym, Ze proces chlorowania prowadzi si¢ w srodowisku organicznego rozpuszczalnika nie mieszajacego si¢
z kwasem siarkowym lub jego roztworami, ktéry zawiera do 5% kwasu siarkowego, w temperaturze 20- 100°C,
za$ produkt reakcji ekstrahuje si¢ kwasem siarkowym o stgzeniu powyzej 60% irozdziela warstwe kwasu
siarkowego, ktérg wykorzystuje si¢, bez wyodrgbniania produktu lub wyodrgbnia si¢ z niej gotowy produkt
znanymi sposobami, natomiast warstwe rozpuszczalnika, zawierajaca niewielkie ilosci kwasu siarkowego stosuje
si¢ do ponownego procesu chlorowania.
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