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Anwendungscebiet der Erfindungs:

Die Erfindung betrifft ein verbessertes Verfahren
zur ﬁerstellung von Anthrachinon in wéBrigem Medium
ausgehend von einem Additionsprodukt aus Naphthochi-
non und Butadien.

Charakteristik der bekannten technischen Losungen:

1Ahthrachinon und die davon durch Substitution abge-

leiteten Derivate sind wichtige Zwischenprodukte

.insbesondere fiir die Farbstoffchemie. Seit langem

ist es bekannt, Anthrachinon durch direkte Oxida-
tion von Anthracen herzustellen. Die Entwicklung der
Anwendung von Anthrachinon, die mit der Beschrdnkung
der weltweiten Kapazitit der Versorgung mit Anthra-
cen parallel l&duft, machen andere Wege zur Herstel-
lung dieser Verbindung intéressant.'Dies trifft

auf den_nachstehend angegebenen zweistufigen Her-

stellungsweg zu, bei dem Naphthochinon und Butadien

eingesetzt werden:
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Es sind seit langem verschiedene Methoden bekannt,
mit denen man in der zweiten Stufe die Oxidation
von 1,4,4a,9a—Tetrahydro—anthréchinon (IT) in das
Anthrachinon (III) bewirken kann. Es wurde eine

5 Reihe von L&sungen vorgeschlagen, von denen die ein-

fachste darin besteht, die Oxidation durch Einblasen'
von Luft entweder in eine Suspension der‘Vorléufer-
verbindung (II) in einer wéBrigen alkalischen L&sung
(US-PS 2 265 408, angemeldet am 14. Juli 1951) oder

_10 in eine L®&sung dieser gleicheﬁ Voriéuferverbindung
in einem orgaﬁischen L&sungsmittel mit basischem
Charakter, wie beispielsweise einem terti&dren Amin

(BE-PS 823 876, angemeldet am 27. Dezember 1974) zu
bewirken. Das Arbeiten in wdBriger LOsung bringt

15 den Vorteil der Einfachheit mit sich und ist wirt-
schaftlicher, da man die Lésungsmittelverluste bei
den spdteren MaBnahmen der Isolaéion, Reinigung
und Rezyklisiefung vermeiden kann. Andereréeits be-
obaclitet man Phinomene des Schiumens, die die in-

20 dustrielle Anwendung dieser Methode wesentlich er-
schweren und die zu einer erheblichen Verminderung
der Produktivitdt fﬁhren (siehe die japanische Pa-
tenfschrift Kokai 76.54.540 vom 7. November 1974).

Ziel der Erfindung:

25 Die vorliegende Erfindung bringt nun eine L&sung die-

ses Problems. In der Tat wurde von der Anmelderin ge-,

funden, daBf man die Oxidation von 1,4,4a,9a-Tetrahydro-
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anthrachinon zu Anthraqhinon in einfacher und schnel- -
ler Weise mit guten Ausbeuten und unter Unterdriickung
der»Schaumbilduhgéphanomene.durch Einleiten von Luft
in eine wédBrige alkalische Lééung von41,4,4a,9a—Te~

5 trahydro-anthrachinon erreichen kann; indem man dem

Medium geringe Mengen eines Alkohols zusetzt.

Darlegunz des Wesens der Erfindung:

Gegenstand der Erfindung ist daher ein verbessertes
Verfahren zur Herstellung von Anthrachinon durch

1o Einblasen von Luft in eine Suspension von 1,4,4a,9a-
Tetrahydro-anthrachinon in einer wéBrigeﬁ alkali-
schen LOsung, das dadurch gekennzeichnet ist, daB
die L&sung eine primidren oder sekundéren,'geradket-
tigen oder verzweigten, monofunktionellen, aliphati-

15 schen Alkohol mit 2 bis 1o Kohlenstoffatomen ent-

halt.

Die fﬁf das erfindungsgemdBe Verfahren geeigneten
Alkoﬁole sind primdre oder sekundére, geradkettige
20 oder verzweigte, monofunkﬁionellé aliphatische Al-
kohole mit 2 bis 10_Kohlenstoffatomen. Beispiele
fiir diese Alkohole sind Athanol, n-Propylalkohol,
Isopropylalkohol, primdre Butanole und sekundires
Butanol}, primdre und sekundérevAmylalkohole, pri-

25 mdre und sekunddre Octanole etc.

Flir die Durchfﬁhrung des Verfahrens kann man wéBrige
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IL8sungen von Natriumhydroxid, Kaliumhydroxid, Kalk
oder Alkalimetallcarbonaten mit Kohzentrationen ver-
wenden, die zwischen 1 % und der Séttigﬁngskonzentra—
tion liegen. Die Konzentration des Alkohols kann zwi-
schen 1 Gew.-% und 10 Gew.-% und vorzugsweise zwi-
schen 1 Gew.-% und 5 Gew.-% liegen. Die Menge der

zu oxidierenden Vorliduferverbindung (II) kann zwi-

schen 1 und 50 % des Gesamtgewichts und vorzugswei-

se zwischen 5 und 20 Gew.-% des Gesamtgewichts lie-
gen. SchlieBlich kann die Reaktionstemperatur ZWi-
schen. 20 und 100°C und vorzuésweise zwischen 70 und
90°C liegen.

Aunsfiihrungsbeispiele:

Die folgenden Beispiele dienen der weiteren Verdeut-

lichung der Erfindung.

Beispiele

Man Qeschickt ein 250 ml-ReaktionsgefdB, das mit
einem Ankerriihrer ausgeriistet ist, der sich mit

oo min—1 dreht, mit 150 ml einer 5 %-igen wdBrigen .
Natriumhydroxidldsung (NaOH), 1o g 1,4,4a,9a-Tetra-
hydro-anthrachinon sowie der in der nachstehenden
Tabelle angegebenen Menge des als Antischdummittel
verwendeten Produkts P. Dann erhitzt man die Sus;
pension auf BSOC'uhd bldst Luft in einer Menge von

-

1o 1/Stunde mit Hilfe eines Tauchrohrs ein, das an
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~seinem Ende eine Glasfrittenscheibe mit einer Poro-

sitdt von 2 und einem Durchmesser von 20 mm trigt.

Bei den Verfahrensweisen der Beispiele 1 bis 6 wird
5 die Reaktion in dieser Weise wihrend 2 Stunden durch-
.'gefﬁhrt, wonach man abkiihlt, daslsuspendierte Anthra—
chinon abfiltriert, mit Wasser wischt und trocknet.
Bei den Verfahrensweisen der Vergleichébeispiele 7
bis 12 treten Schaumbildungsphdnomene auf, die die
1o0.

Fortsetzung der Oxidation verhindern, so daB das

Anthrachinon nicht gewonnen wird.
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TABELLE

TA
Beis;ﬂiel P Menge der |Menge des Schaums |{Ausbeute
Nr. Verb. P _ : :
fthanol 4 g sehr wenig Schaum | 98 %
2 Primdrer n- . o
Amylalkohol 2 g kein Schaum 98,5 %
dito 4 g - dito 99 %
dito 19 wenig Schaum 98 %
5 Primdres n- 4 g kein Schaum 99 %
Octanol
6 Sekundéres . .
Butanol 4 g kein Schaum 98 %
7 keine sehr viel iberquel-
: lender Schaum
Tridthylamin g sehr viel Schaum
Xylol g sehr viel Uberquel-
lender Schaum
1o tert.-Butanol 5 g sehr viel Schaum
11 Mischung aus -
Oxo-Alkoholen 1 g sehr viel Schaum
mit 16-18 Koh~
lenstoffatomen
12 dito 5g sehr viel Schaum
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Erfindungsanspruch

1. Verbessertes Verfahren zur Herstéllung von An-
thrachinon durch Einblasen von Luft in eine Suspen-
.sion von 1,4,4a,9a, Tetrahydro-anthrachinon in ei—
ner widfirigen alkalischen Ldsung; dadurch. ge -

5 kennzeichne t, daB die Suspension einen
primdren bder sekunddren, geradkettigen oder ver-
zweigten, monofunktionellen, aliphatischen Alkohol

mit 2 bis 1o Kohlenstoffatomen enthilt.

1o 2. Verfahren nach Punkt 1, dadurch ge kenn -
zeichnet , daB die wdBrige alkalische L&sung
eine wdfrige L&sung von Naﬁriumhydroxid, Kaliumhy-
droxid, Kalk oder eines Alkalimetallcarbonats mit
einer Konzentration zwischen 1 % und der S&ttigungs~-

15 konzentration ist. |
3. Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekenn -
zeichnet, daB man 1,4,4a,9%9a-Tetrahydro-an-
thrachinon in einer Menge von 1 bis 50 Gew.-% und

20 insbesondere von 5 bis 20 Gew.-%,. bezogen auf das

Gesamtgewicht der Reaktionsmischung, verwendet.

4. Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekenn -

zeichnet , daB man die Konzentration des zur
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Verhinderung der Schaumbildungsphénomene zugesetz-—
ten Alkohols zwischen 1 und 1o Gew.-% und insbeson-
dere zwischen 1 und 5 Gew.-%, bezogen auf das Ge-

samtgewicht der Reaktionsmischung, hdlt.

5. Verfahren néch Punkt 1, dadurch g ek enn -

zeichnet , daB man als Alkohol Athanol ver-

.wendét.

6. Verfahren nach Punkt 1, dadurch g e k.e n n .-
zeichnet, danman als Alkohol n-Butanol oder

sek.~Butanol verwendet.

7. Verfahren nach Punkt 1, dadurch g e k e nn -
zeilichnet, daB man als Alkohol n-Amylalkohol

oder sek.-Amylalkohol verwendet.

8. Verfahren nach Punkt 1, daduxrch ge kenn -
zeichnet , daB man als Alkohol n-Octanol ver-

wendet.

9. Verfahren nach den Punkten 1 bis 8, dadurch
gekennzeichnet,h daB man die Reaktions—
temperatur zwischen 20°C und 1oo°C und vorzugsweise

zwischen 700C'und 9oOC hdlt.
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