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a 2,4-dinitro-3-metylfenolu
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Zistilo sa, Ze nitrdciou 4-nitro-3-metylfenolu vznikd popri 4,6-dinitro-
-3-metylfenole aj 2,4-dinitro-3-metylfenol. Vypracoval sa postup pripravy
a spOsob izoldcie obidvoch izomérov.

Spésob pripravy 2,4-dinitro-3-metylfenolu nitraciou 4-nitro-3-metylfenolu
ako prviopisali I. R. Gibbsa P. W Robertson [1]. Neskér S. M. Sanea S. S.
Joshi [2] zistili, Ze autori [1] izolovali 4,6-dinitro-3-metylfenol (/) a nie
2,4-dinitro-3-metylfenol (11).

Pripravu latky I opisali viaceri autori [1, 4—7], kym latku I1 v skutoénosti
pripravil iba R. B. Drew [3], a to cez 2-hydroxy-4-metyl-3,5-dinitrobenzén-
diazéniumchlorid.

Nam sa podarilo izolovat zo zmesi, ktori sme ziskali nitraciou 4-nitro-3-
-metylfenolu, obidva izoméry. Pri ich priprave sme postupovali v zdsade podla
postupu nedostatoéne opisaného v praci [1].

Obidva izoméry I a I sa navzajom znadéne lisia rozpustnostou v organickych
rozpustadlach, ¢o sme spolu s odlisnym bodom topenia vyuzili na ich oddelenie.
Latka I je uz za studena dobre rozpustnd v benzéne a ma b. t. 74 °C, kym
latka 11 je dobre rozpustna len vo vriacom benzéne a velmi malo v studenom
benzéne. Bod topenia ma 133 °C.

Pri pokusoch pripravit izomér I a 11 priamou nitraciou m-krezolu nedosiahli
sme pozadované vysledky. Vznikal este treti izomér, a to 2,6-dinitro-3-metyl-
fenol a naviac aj tmavohneda latka, ktord stazovala oddelenie jednotlivych
izomérov.

Experimentalna €ast

Do trojhrdlej banky sme vniesli 30,6 g 4-nitro-3-metylfenolu (0,2 mélu) o b. t. 128 °C
a 120 ml Iadovej kyseliny octovej. Zmes sme zahrievali na 25 °C a pri 25—30 °C sme
v priebehu pol hodiny prikvapkdvali 14,0 g dymivej kyseliny dusiénej (0,22 mdlu)
o d3) = 1,50. Potom sme reaként zmes dve hodiny mieSali pri 30—40 °C a rozpustadlo
sme oddestilovali za zniZeného tlaku a pri maximaélnej teplote 70 °C. Ziskali sme 39,7 g
dervenej olejovitej latky (teoreticky vytazok 39,62 g), ktord obsahovala najmé I a II.
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Tzoldcia jednotlivijch tzomérov

Ziskantu zmes I a II sme rozpustili v 90 ml benzénu za varu. Roztok sme za hortica
prefiltrovali a ochladili na 15 °C. Z roztoku vykrystalizovalo 13,65 g Zltohnedej krysta-
lickej latky o b.t. 128—132 °C, ktord prekrystalizovanim zo 70 ml benzénu poskytla
11,6 g IT o b. t. 132—133 °C. Z filtrdtu po prvej krystalizdcii sme uplne oddestilovali
rozpustadlo, zostatok sme pri 25 °C rozpustili v 50 ml metanolu a do roztoku sme pridali
25 ml vody. Ochladenim na 15 °C sme ziskali 16,0 g jemne krystalického I s b. t. 70 aZ
73 °C. Z krystalizatného roztoku sme krystalizédciou dostali este 1,7 g II a 2,2 g I. Cel-
kove sme teda ziskali 13,2 g produktu I, éo zodpovedd 33,6 9, vytazku, a 18,2 g produktu
I, ¢o zodpovedd 46 9, vytazku, poéitané na vychodiskovy 4-nitro-3-metylfenol.
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Onpeacsneso, YTo HNTPOBAHUEM 4-HUTPO-3-MeTuI(enona o0pasyeTcs BO3ae 4,6- TUHUTPO-
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s wurde festgestellt, daBl sich durch Nitrierung von 4-Nitro-3-methylphenol neben
4,6-Dinitro-3-methylphenol gleichlaufend auch 2,4-Dinitro-3-methylphenol bildet. Auf
der Grundlage dieser Erkenntnis wurde ein Herstellungsverfahren und eine einfache
Methode der Trennung dieser beiden Isomeren auf der Basis deren unterschiedlichen

Lgslichkeit in Benzol ausgearbeitet. Prelozil K. Ullrich
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