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Uber eine verbesserte Methode zur Darstellung von 
p- Am inophenylessigsau r e 

Von B. G. Zu~amEri: uiid J. TRPIN 

Inhaltsubarsicht 
p-Aminophenylessigsaure l a B t  sich in einfacher Weise gewinnen, in dem man das 

Satriumsalz der p-Nitrophenylessigaiiure mit Hy-drazin in waiBriger Losung iint,er kataly- 
tischer Einwirkung von R A X E P - ~ ~ C ~ ~ ]  umsetzl . Die erzielt en .\usheriten sind praktiscli 
quantitativ. 

Nachdern I). BALCOM und X FUKST~) auf die Moglichkeit einer selektiveu 
Reaktion von Nitroverbindunpen mit Hydrazin in Anwesenheit von RANEY- 
Sickel hingewiesen hatten. gewann die \-on M. B ~ W H  und K. S C H U L Z ~ )  
erstnialig uber Edelmetall-Kontakt ausgefuhrte Reaktion prapamtive Be- 

Zur Synthese von p-Sminoyheiiylessigsanre aus der entsprechenden 
Kitroverbindung sind verschiedene Reduktionsmittel , 11. a. Ammonium- 
sulfid, Zinn/Salzsaurc. oder Perro~ulfat/Ainmoniak~-~) vorgeschlagen war- 
den. Die besten Resultate wurden jedoch bis jetzt offensichtlich durch kata- 
lytische Hydrierung des (Athyl) Esters iiber Platinoxid erzielt 6 ) .  

Es wurde nun gefunden, dal!, die Reduktion von I-'-NitropheiiylessigsSiure 
mittels in Hydrazin chemisch gebundenen Wasserstoffs in Anwesenheit von 
RANEY-NiCkel seiner einfachen Ausfuhrung und praktisch quaiititativen 
Ausbeuten wegen den Itis jetzt gehr5mchlichen praparativen Methoden 3--6) 

uberlegen ist. 
Es zeigt sich hierbei, daB die Umsetzung des Natriumsalzes der betreffen- 

den Saure in wal3riger Losung einen wescntlich gunstigeren Verlauf gegen- 

deutung . 
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uber der in bisher iiblic,her Weise ausgefuhrteii Keaktion in Athano1 (oder 
Ncthanol) als Losungsmittel aufweist. 

Die in alkoholisclier Losung vorgeriommerie Reduktion erfordert min- 
destens 5 Mol Hydraziii pro Mol Saure, wobei eine Ausbeute von etwa XI?(, 
cl. Th. erreicht wird. 

Fuhrt man dagegeri die Umsetzuiig in alkalisch-wiiBriger Losung in An- 
wesenheit voii RaNEr-Nickcl aus; werden Ausbeuten zwischeii 98- 99% 
(3. TI?. erreicht. 

Experimeriteller Teil 
Fiir dic zur cxprrircentellen Arbeit beniitigten Chemikalien (p-Nitrophenylessigshrlre. 

Hydrazin- Hydrat, Essigsdurc) miirden Praiparate der Firma Dr. Theodor Schuchardt 
GmbH d Co., Miinchen eingesetzt. 

Pforzheini, bezogen. 
Rah-~~~-Nickel-TCntil lp~ator (.4ctimet H-4) wurde von der Firma. Diirri 

Arb eit svomc hrift 
!M.5 g (U>5 Mol) p-SitropIien~lessigs~~ire (F: 151,*')- 132,i "C) werden niit 20 g Xatrium- 

hydroxid in 800 ml dest,illierteni Wasser geloet und etwa 5'+;& Rasm-Nickel  (Artimet HA) 
xiigegeben. 

Das Keaktionsgernisch wird iiii Verlauf von etwa 15 Minuten mit (i4,3 ml (1.3 Mol) 
Hydruinhydra.t (lOO(x,) wrsetzt. Nach zweistiindigem R,iihren bei 40 "C w-ircl noch eine 
weitere Stunde am I<iickfluD geriihrt, wobci die anfangs entstandene Triibung vollkommen 
~erschwindet. Die vom Katalysator heiS abgctrerintc Losung m-ird durch Pilt,rieren iiher 
Aktivkohlc ( G 3  Glasnutsrhe) ent,farht, arif die Ha.lfte eingedanipft, und init 200 ml Essig- 
siiiure gefallt. 

Ausbeute a n  p-Aminophenylessi~~~ure i 4 ,4  g (98,50!& d. Th.); F.: 202°C (F,,, : 2000 
his 202'C). 

Miiii c lien, Forschungsabtcilung der Fa. Dr. Theodor Schixchardt GmbH 
& co. 

Bei der Redaktiori eingegangen am 1 G .  Februar 1966. 




