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1934 Vol. 16. Novembre-Decembre

SUR

les i-cbIopo-2-nitPo et l-clilopo-2-amliioplienols

PAR

Marcel MOTHER

Introduction.

Ayant eu ä preparer le 4-chloro-2-aminophenol, j'ai suivi
les indications de Faust et Saame: nitration du p-chlorophenol,
puis reduction du derive nitre:

J'ai constate que leur mode operatoire pouvait etre simplifie,
notamment en ce qui concerne la purification du 4-chloro-

2-nitrophenol. La duree de la nitration peut, de plus, etre
reduite de moitie sans que le rendement en soit affecte. Ce

_
sont ces observations qui sont bievement consignees dans^
la partie experimentale de cette note.

' I'lifAbchives. Vol. 16. — Novembre-D6cembre 1934. 'M-o- P
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PÄRTIE EXPERIMENTALE.

1° Nitration du p-chlorophenol.

Nitration N° l 2 3

p-chlorophenol 75 gr 350 gr 75 gr
Eau 1125 cm3 5250 cm3 1125 cm3
Acide nitrique (d—1,4) 750 cm3 3500 cm3 750 cm3
Duree 96 h. 96 h. 48 h.
Chloronitrophenol brut 85 gr 400 gr 87 gr
Rendement en produit
brut (% de la theorie) 83,9% 84,6% 85,9%

Le chlorophenol fondu a ete introduit lentement dans la
solution nitrique, de maniere ä eviter une elevation de la
temperature.

Toutes les nitrations ont ete effectuees ä la temperature
ordinaire, la solution etant continuellement agitee.

La nitration terminee, le chloronitrophenol a ete flltre sur
Büchner, lave ä l'eau, essore ä fond et seche sur assiette poreuse.
II fondait generalement de 70° ä 86°. Une seule recristallisa-
tion 1 dans de l'alcool ordinaire a suffi pour l'obtenir pur
(532 gr de produit brut ont fourni ainsi 438 gr de chloronitrophenol

pur, de P.F. 86-87°, soit un rendement total de 65%
de la theorie en derive nitre).

La purification decrite par Faust et Saame (passage par le
sei sodique) a done pu etre evitee. Quant ä la duree de la nitration,

elle a pu etre reduite de moitie sans inconvenient. Elle
pourrait certainement etre beaucoup plus fortement abaissee

par l'emploi d'une methode de nitration plus rapide.

2° Reduction du 4-chloro-2-nitrophenol.

Par l'etain et l'acide chlorhydrique. Temperature environ

80°.

Le chloronitrophenol fondu et rassemble au fond du ballon

1 II est necessaire d'agiter la solution pendant la recristallisation
afin d'eviter la formation d'un cake.
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se dissout graduellement. Lorsqu'il a completement passe en

solution, on chauffe encore quelque temps en presence d'une
nouvelle quantite d'etain. La solution est alors filtree pour
eliminer un peu d'etain non dissous et des resines, puis est

concentree, filtree ä nouveau et saturee ä froid par un courant
de gaz chlorhydrique. Le chlorhydrate precipite est filtre sur
Büchner, essore ä fond, puis dissous dans de l'eau. Gette solution,

apres traitement par le noir animal, est neutralisee ä la
temperature ordinaire par du carbonate de sodium. La base

libre, filtree sur Büchner et lavee par un peu d'eau, est recris-
tallisee dans de l'eau bouillante (noir animal). Le rendement
de la reduction, en produit pur, a ete de 53,6% de la theorie
(438 gr de derive nitre ayant fourni au total 197 gr de chlora-

minophenol).
Le 4-chloro-2-aminophenol cristallise en petites paillettes

blanches de P.F. 137,5°-138,5°, dont l'analyse a donne les

chiffres suivants:

3,323 mg ont donne 0,275 cm3 N, 21°, 764 mm.

12,359 mg ont donne 12,300 mg AgCl.
Calcule pour C6H90NC1 N 9,8%; CI 24,7%.

Trouve N 9.7% ; CI 24,6%.

BIBLIOGRAPHIE

1° Nitration du. p-chlorophenol.

Beilstein, VI, 238, Ergänzungsband, VI, 122.
Faust et Saame, A. SuppL, VII, 193.
Takagi et Tanaka, C. (1926), I, 182.
Plazek. C. (1931), I, 1428.
Varma et Sharma, C. (1931), I, 3457.

2° Reduction du k-chloro-2-nitrophenol.

Beilstein, XIII, 383, Ergängzungsband, XIII, 118.
Faust et Saame, A. SuppL, VII, 193.
Korczynski, Bull. Soc., 33 (1923), 1827.
I. G. Farbenindustrie A. G., Brevet frangais 621.434, C. (1927),

II, 976.
Kiprianow et Michajlenko, C. (1931), II, 426.

Imperial College, Londres.


	Sur les 4-chloro-2nitro et 4-chloro-2-aminophénols

