11.2.  Anthranilsaure
Anthranilsaure ist eine Stufe eines Dreistufenprérates und eines Zweistufenprérates: Anthranilsdure — Salicylsaure
(10.1.1) —> Acetylsalicylsaure (8.1.5.) bzw. Anthranilsdure — 4-Dimethylamino-azobenzen-2'-carbonséure (10.3.2.)

Reaktion:

N NH,
NH on 2 0 B“rz, oH- . co,
0" (i) OH

0] 0 o]

Ansatz: 12,0 g Phthalimid
13,1 g (4,2 mL) Brom
26,0 g (15 + 11) NaOH
30 mL konz. HCI
25 mL Eisessig

Vorschrift:
1. Darstellung einer Hypobromitlésung

15,0 g Natriumhydroxid werden in 80 mL Wasser geldst. Nach dem Abkihlen tropft man bei 0 °C das Brom unter Riihren
in die Losung. Das Ende der Reaktion ist erreicht, wenn die Lésung farblos bzw. leicht gelblich ist.

2. Hofmannabbau

Zu 12,0 g Phthalimid und 11,0 g Natriumhydroxid in 50 mL Wasser wird unter kréftigem Rihren und Kihlen die
Hypobromitlésung getropft. Die Innentemperatur soll 40 °C nicht Gbersteigen. Nach 3-4 stiindigem Rihren im Eisbad
wird das Reaktionsgemisch einige Minuten auf 80 °C erwarmt, dann abgekihlt und durch langsame Zugabe von
ungeféhr 30 mL konz. Salzsaure neutralisiert. AnschlieBend wird die Anthranilsdure mit Eisessig ausgeféllt, wobei 12-15
mL erforderlich sind. Das ausgefallene Produkt wird abgetrennt und mit wenig kaltem Wasser gewaschen.
Umkristallisiert wird in heiBem Wasser.

Literatur: H.E. Fierz-David und L.Blangey, Grundlegende Operationen der Farbenchemie, Springer, 7.Auflage, S.167

sowie Vogel's Textbook of practical organic chemistry, Longman 1978, 4. Auflage, 812;
Produkt: Anthranilséure (2-Aminobenzoeséure): Schmp.: 145 °C

Ausbeute:

Mechanismus: Hofmann-Abbau von Sdureamiden zu Aminen

Bemerkungen: Der Temperaturverlauf der Reaktion ist unbedingt zu kontrollieren. Falls erforderlich ist nach dem Er-
hitzen auf 80 °C zu filtrieren. In manchen Fallen farbt sich wéhrend der Reaktion das Gemisch schwarz. Die abge-
schiedene Anthranilsdure muss dann unter Zusatz von Aktivkohle umkristallisiert werden.

Geféhrdung: Brom ist sehr giftig (T+), jeglichen Kontakt mit dem menschlichen Kérper sowie Einatmen der Dampfe
vermeiden. Brom, Eisessig, Salzsdure und Natriumhydroxid wirken atzend (C), DAmpfe nicht einatmen und Berihrung
mit Haut, Augen und Kleidung vermeiden. Anthranilsaure wirkt reizend (Xi), Berihrung mit Augen und Haut vermeiden.

Entsorgung: Reaktionslésung in Sammelbehalter fiir anorganische Sauren. Kristallisationslauge in Sammelbehalter fur
Spiil- und Waschwasser (neutral).
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Zeitaufwand: Apparaturaufbau: 1,0 h; Reaktionsdauer: 5,0 h; Aufarbeitung: 1,0 h.

Betriebsanweisung

1. Umgang mit geféhrlichen Stoffen

Substanz

Molmasse
g/mol

Schmelz-
punkt °C

Siede-
punkt °C

Gefahrstoff-
symbol

H-Satze

P-Satze

Anthranilsaure

137,14

145-148

Xi

H319

P264, P280, P305+P351+P338,
P337+P313

Phthalimid

147,13

232-234

310

Brom

159,82

-7

58-59

T+, C,N

H314,
H330,
H400

P260, P264, P273, P280, P284,
P301+P330+P331,
P303+P361+P353, P304+P340,
P305+P351+P338, P310, P320,
P391, P403+P233, P405, P501

Natriumhydroxid

40,0

318

1390

H314

P260, P264, P280,
P301+P330+P331,
P303+P361+P353, P304+P340,
P305+P351+P338, P310, P321,
P405, P501

Salzsaure, >25 %

107

H314,
H335

P260, P264, P280,
P301+P330+P331,
P303+P361+P353, P304+P340,
P305+P351+P338, P310, P321,
P403+P233, P405, P501

Essigsaure

60,05

15-16

118

H226,
H314

P210, P233, P240, P241, P242,
P243, P260, P264, P280,
P301+P330+P331,
P303+P361+P353, P304+P340,
P305+P351+P338, P310, P321,
P370+P378, P403+P235, P405,
P501

2. SchutzmaBnahmen sowie Anweisungen zur Ersten Hilfe und Verhaltensregeln bei kleinen Unféllen

Substanz Schutzma|Schutzm |Anweisun [Anweisun|Anweisun|Anweisun |Stdrverhalten bei kleinen
Bnahmen [aBnahme |gen zur genzur |genzur ([genzur |Unféllen
allgemein [n ersten ersten ersten ersten

Kérper  [Hilfe Hilfe Hilfe Hilfe
Haut Augen Inhalation |Verschlu
cken

Anthranilsaure ADL BK WK WA L WEA PSch

Phthalimid ADL BK WK WA L WEA WCSchP

Brom ATDKL [BHK WK* WA LA WA

Natriumhydroxid TD BHK WFK WA LA WA CPSch

Salzséure > 25 % ADL BHK WFK WA LA WA

Essigsaure > 90 % AD BHK KFW WA LA WA TCW
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