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Uber eine verbesserte Methode zur Darstellung von
p~-Aminophenylessigsaure

Von B. . Zuran¢i¢ und J. Trrix

Inhaltsiibersicht

p-Aminophenylessigsiure 1Bt sich in einfacher Weise .gewinnen, in dem man das
Natriumsalz der p-Nitrophenylessigsiure mit Hydrazin in wiBriger Losung unter kataly-
tischer Einwirkung von RANEY-Nickel umsetzt. Die erzielten Ausbeuten sind praktisch
quantitativ.

Nachdem D. Barcom und A. Furst!) auf die Moglichkeit einer selektiven
Reaktion von Nitroverbindungen mit Hydrazin in Anwesenheit von RANEY-
Nickel hingewiesen hatten, gewann die von M. Buscr und K. ScHULZ?)
erstmalig iiber Edelmetall-Kontakt ausgefithrte Reaktion priparative Be-
deutung.

Zur Synthese von p-Aminophenylessigsiure aus der entsprechenden
Nitroverbindung sind verschiedene Reduktionsmittel, n.a. Ammonium-
sulfid, Zinn/Salzsiure, oder Ferrosulfat/Ammoniak3-3) vorgeschlagen wor-
den. Die besten Resultate wurden jedoch bis jetzt offensichtlich durch kata-
lytische Hydrierung des (Athyl) Esters iiber Platinoxid erzielt®).

Es wurde nun gefunden, dall die Reduktion von p-Nitrophenylessigsdure
mittels in Hydrazin chemisch gebundenen Wasserstoffs in Anwesenheit von
Ranev-Nickel seiner einfachen Ausfithrung und praktisch quantitativen
Ausbeuten wegen den his jetzt gebrdauchlichen prédparativen Methoden3-9)
iiberlegen ist.

Es zeigt sich hierbei, dal die Umsetzung des Natriumsalzes der betreffen-
den Séure in wilriger Losung einen wesentlich giinstigeren Verlauf gegen-
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iiber der in bisher iiblicher Weise ausgefiihrten Reaktion in Athanol (oder
Methanol) als Losungsmittel aufweist.

Die in alkoholischer Losung vorgenommene Reduktion erfordert min-
destens b Mol Hydrazin pro Mol Siure, wobel eine Ausbeute von etwa 709,
d. Th. erreicht wird.

Fiihrt man dagegen die Umsetzung in alkalisch-wifiriger Losung in An-
wesenheit von Raweyv-Nickel aus, werden Ausbeuten zwischen 98—999
d. Th. erreicht.

Experimenteller Teil

Fiar die zur experimentellen Arbeit bendtigten Chemikalien (p-Nitrophenylessigsaure.
Hydrazin-Hydral, Essigsidurc) wurden Priaparate der Firma Dr. Theodor Schuchardt
GmbH & Co., Miinchen eingesetat.

Ranev-Nickel-Katalysator (Actimet HA) wurde von der Firma Dirrwichter-Doduco.
Ptforzheim, bezogen.

Arbeitsvorsehrift

90,56 g (0,5 Mol) p-Nitrophenylessigsdure (I': 151,5—152,5 °C) werden mit 20 g Natrium-
hydroxid in 800 ml destilliertem Wasser gelost und etwa 5%, Raxev-Nickel (Actimet HA)
zugegeben.

Das Reaktionsgemisch wird im Verlauf von etwa 15 Minuten mit 64,5 ml (1,3 Mol)
Hydrazinhydrat (1009) versetzt. Nach zweistiindigem Riithren bei 40°C wird noch eine
weitere Stunde am Riickflul gerithrt, wobei die anfangs entstandene Triibung vollkommen
verschwindet. Die vom Katalysator heil abgetrennte Losung wird durch Filtrieren iiber
Aktivkohle (G Glasnutsche) entfirbt, auf die Hilite eingedampft und mit 200 ml Essig-
séure gefallt.

Ausbeute an p-Aminophenylessigsiure 74,4 g (98,569, d. Th.); F.: 202°C (Fp,,: 200
bis 202°C).

Miinchen, Forschungsabteilung der Fa. Dr. Theodor Schuchardt GmbH
& Co.
Bei der Redaktion eingegangen am 16. Februar 1966.





