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(54) Zplsob piipravy &istého 3-aminofenolu

(57) Reeni se tyké zplisobu ptipravy &ist€ho
3-aminofenolu ze surového produktu vyrobeného

“alkalickym tavenim 3-aminobenzensulfonové kyse-

liny. Podstatou je vykyseleni rozpusténého aminu
anorganickou kyselinou, nejlépe chlorovodikovou.
3-aminofenol se pouZiva jako polotovar pii virobé
1é&iv, herbicidd a barviv. '
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Vynédlez se tyka zplisobu piipravy ¢&istého
3-aminofenolu ze surového produktu vyrobeného
alkalickym tavenim 3-aminobenzensulfokyseliny.

3-aminofenol je dileZitou surovinou pii vjrobg
lé¢iv, herbicidii a barviv. Vychozi latkou pro jeho
pfipravu je kyselina 3-uminobenzensulfonova
(metanilovd). Alkalickym tavenim s hydroxidem

draselnym se ziskd ne¢isty, tmaveé hngdé zbarveny
~ surovy 3-aminofenol, obsahujici nezreagovanou ky-
selinu metanilovou a 5-10 % hmot. derivatd
difenylaminu, hlavn¢ 4-amino-4‘-hydroxy-difenyl-
amin a 4,4-dihydroxydifenylamin. Nejt¢inngj$im
zpisobem &i$téni 3-aminofenolu od téchto nedistot
je destilaceé za sniZeného tlaku. Jeji provedeni neni
jednoduché. '
Vzhledem k v§znamnému rozkladu 3-aminofenolu
pfi teplotach nad 165 °C je nutné destilovat pti ab-
solutnim tlaku pod 1,3 kPa a s piidavkem stabi-
lizdtort do ndsady. Vysoky bod tdnf 122 °C s v§-
znamnou  sublimaci pfi této teplotd vyZaduje
zvla3ini dpravu pii kondenzaci par destilatu. Cisty
destilovany 3-aminofenol musi byt ihned zpracovan
krystalizaci nebo Supinkovanim, aby ncdoslo k jeho
zbarveni v piitomnosti vzduchu, Svétlé produkty
jsou stabilizovany proti oxidaci vhodnou piHmdési,
Vytézek destilace se pohybuje od 70 do 78 4
nasazeného mnoZstvi 100%ntho  3-aminolcnolu.
Zbytky je nutné likvidovat spalenim a manipulace
s nimi je velmi nepfijcmna.

Uvedené nevyhody odstratiuje zpiisob pfipravy
Cistého 3-aminofenolu ze surového produktu, vy-
robeného alkalickym tavenim kyseliny metanilové,
podle tohoto vynélezu. Podslata spocivd v Lom, ze
se roztok 3-aminofcnolu vyéistény kleraci s ak-
tivnim uhlim pii teploté 60 az 65 °C a pH 5,2
okyscli  anorganickou  kyselinou,  napiiklad
chlorovodikovou na pH 4,2 a7 3,5 a po ochlazeni na
35 az.45 °C se sty produkt izoluje. V§tézek &istého
3-aminofenolu je sice niZi (40 aZ 55 %) ne? v pii-
padé destilace, ale rozdil sc vyrovnava tim, Ze
neutralizaci mateénych louhd je moZné regenerovat
3-aminofenol s¢ zvySenym obsahem difenylamini.
Tento regenerdt je svétle Zluté zbarveny, ncob-
sahuje Zadné ve vod& nerozpustné latky a miZe byt
vfhodné pouZit pro Géely, kde zvySeny obsah
difenylaminovych derivatd nevadi, naptiklad pro
vyrobu néktergch druhd barviv.

Produkt krystalizacc - ¢isty 3-aminofcnol, -
s obsahem derivatd difenylaminu mengim jak 1 %
hmot. Je jen slabd Zlut¢ az slabé hnedé zbarveny,
dobie krysta-lick§ a pro naprostou v&i§inu pouziti
nemusi byt sufen, protoze je dile vpracovavin ve
vodném prosticdl’.' PIn¢ nahradi destilovany 3-
aminofenol pro pripravu farmaceutickych lu¢ebnin
a herbicidd. :

Pro bliz8i objasnéni podstaty vynilezu je dale
uveden priklad provedeni.

Priklad
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2

V néasadé 1 500 ml vody bylo za postupného
vyhtivani 65 °C rozpusténo 450 g vihkého surového
3-aminofenolu, velmi tmavé hn&dé¢ zbarveného
a obsahujiciho 88,15 % (396,5 g) suginy. Obsah
4-amino-4’-hydroxydifenylaminu 5,50 %, 4,4’-dihy-
droxydifenylaminu 0,13 % a kyseliny metanilové
0,17 % v susing. Déle obsahuje anorganické soli, ve
vodg nerozpustné nedistoty a pryskyfice.

Roztok je nejprve okyselen ptidavkem 4 ml
32,5%ni kyseliny chlorovodikové na pH 5,2 a klé-
rovan filtraci po michéni s aktivnim uhlim. Tim jsou
odstrangny vysraZené pryskyfi¢naté podily. Kleraci

je mozné podle potfeby opakovat a visledny filtrat

odbarvit piidavkem 0, 5 az 1 g dithioniéitanu
sodného.

Vytistény roztok 3-aminofenolu se dale okyseli
kyselinou chlorovodikovou na pH v oblasti
4,2 az 3,5 (nejlépe 4,0) a 3-aminofenol se ponecha
z roztoku vykrystalizovat ochlazenim na 40 °C. P#i
této teploté se provede filtrace a promyti krystalt
40 °C teplou vodou. Ziskany vlhky 3-aminofenol je
slab& Zlut¢ zbarveny, pékné krystalicky a obsahuje

04 % dllwyldmmovych derivatd. Vytezek 238 g,

s obsahem suiny 77,7 %, tj. 46,6 9% na nasadu
sudiny surového 3-aminofenolu.

Z mateénych louhd se necutralizaci 2()%mm
vodnym amoniakem na pH 0,5, vysolenim 190 g
krystalického chloridu sodného a ochlazenim na
25 °C ziska zbyvajici podil 3-aminofenolu 165 g
(susina 78,2 %), obsahujici 10,6 % derivatd difenyl-
aminu v sudiné. Celkovy vyt&Zek krystalizace je 79,1
procenta piivodné nasazeného suchého surového 3-
aminofenolu.

PREDMET VYNALEZU

Zplisob piipravy ¢istcho  3-aminofenolu  ze
surového 3-aminofenolu, vyrobeného alkalickym
tavenim kyscliny metanilové, vyznadujici se tim, Ze
roztok 3-aminofenolu vy&istény kleraci a aktivnim
uhlim pfi teplot 60 aZ 65 °C a pH 5,2 se¢ déle oky-
seli anorganickou kyselinou nejlépe ziedénou
kyselinou chlorovodikovou, na pH 4,2 aZ 3,5 a po
ochlazeni ke krystalizaci pfi 35 aZ 45 C se c1st§' 3-
aminofenol izoluje filtraci.
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