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(54) Zpasob pFipravy 1-amino-2,4-dibromantrachinonu

vynélez se tykd zplisobu p¥ipravy l-amino-
‘=2,4=-dibrom-antrachinonu bromacf derivdtd
1~aminoantrachinonu, které odpadajf jako
vedlej3f produkt p¥i vyrob& l-amino-2-sulfo-
~4~promantrachinonu,

Podstatou vyndlezu je, ¥e se k bromaci
pou¥ije vodnd pasta tohoto vedlejsfho pro=-
duktu, kterd se po mechanické dispergaci
bromuje v prostfedf kyseliny sirové nebo
chlorovodikové za p¥itomnosti oxidadnich
&inidel, kterd se p¥iddvaji v mnoZstv{ vy3-
&fm, ne% je mnoZstvi teoreticky potiebné
kiuvolnéni bromu u vznikajfctho bromovo-
diku.
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Vynélez se tykd zpdscbu p¥ipravy l-amino-2,4-dibromantrachinonu ze sm&si &4steén& bromo=
vanych a nebromovanych aminoantrachinond, vznikajicf jako vedlej¥{ produkt p¥i vyrobé l-ami-
no=-2=gulfo=4~bromantrachinonu v disledku vedlej3ich reakef.

Tato smés vzﬁiké predevéfm ve f4zi bromace l-amino-2-sulfoantrachinonu. Chemickym slo-
fenim se jedﬁé o sm&s l=-aminoantrachinonu, l=amino-2,4-dibromantrachinonu, l=-amino-2~brom- '
antrachinonu, l=-amino-4~bromantrachinonu a neidentifikovanfch oxida&nich, p¥f{padn& vyZe kon-

denzovahych produktid.

Obsah bromu v této sm&si ve vodé nerozpustnych l4tek kolfsd v rozmezi 10 aZ 35 %, Tato
sm8s l4tek je odstrafiovdna filtracf z roztoku l-amino-2=-sulfo-4-bromantrachinonu nebo je vy~
lousena ¥eddnim filtr4tu po izolaci sfranu l-amino-2-sulfo-4-bromantrachinonu. Ziskany pro-
dukt je promyt vodou a po ususenf zpracovdn na technicky l-amino-2,4-dibromantrachinon.

zpisob p¥ipravy l-amino-2,4-dibromantrachinonu z vy%e uvedené smési je analogicky p¥i-
pravé, kdy je jako vychoz{ suroviny poufit l-aminoantrachinon a sestdvd z t&chto technologic-
kych f4zf3

a/ usuden{ vodné pasty smési nedobromovanych aminoantrachinont,
b/ rozpuBtdni suchého produktu v koncentrované kyselin& sirové nebo oleu,
¢/ natladenf roztoku do vody nebo ledové t¥f¥t® a tfm vytvofeni vhodné fyzikdln{ formy pro

nésledujfc{ bromaci v heterogenni{ fézi,
d/ bromace kapalnym bromem za soufasné regenerace vznikajfcfho bromovod{iku d&inkem plynného

chldru nebo roztoku chlornanu sodného. ‘

Y
Zpracovdvand smés obsahuje neidentifikované oxida¥nf a vy¥e kondenzované produkty, je-

" jich# obsah se suSenim sm&si jesté zvy%f{. Tyto nelistoty zhor¥ujf pouZitelnost uvedené smési
pro dal3f zpracovdnf, nebot majf{ negativn{ vliv na koloristické vlastnosti vyrobeného disperz=-
niho barviva.

Uvedené nevyhody odstrafiuje zpdsob p¥{pravy l-amino-2,4-dibromantrachinonu bromaci smé&si
deriv4td l-aminoantrachinonu vznikajfcich jako vedlej&f{ produkt p¥i vyrob& l-amino-2=-sulfo-
-4=bromantrachinonu podle tohoto vynilezu, jeho¥ podstata spodfvd v tom, Ze se vodnd pasta
tohoto vedlej#fho produktu po mechanické dispergaci bromuje v prost¥edf kyseliny sirové
a/nebo chlorovodikové o koncentraci 1 a% 35 % hmotnostnich za p¥fitomnosti oxidadnich &inidel
jako théru, chlornanu nebo chlorenanu sodného, p¥idédvanych v mnoistvi_o 30 a¥ 250 &, s vy=-
hodou o 80 a¥ 120 % vy3¥fm, ne¥ je mno¥stvi teoreticky potfebné k uvoln&ni bromu ze vznika-
jfcfho bromovodfku.

Zplisobem podle vyﬁdlezu, kdy se pf¥iddvajf oxida®nif ¥inidla v mnoZstvi vy35im, neZ je teo-
reticky pot¥ebné k uvolnéni bromu ze vznikajicfho bromovodfku se odstran{ znalnd &4st oxi=~
da&nfch a vySe kondenzovanych nedistot. Vfhodou postupu podle vyndlezu je uUspora energie,
préce a surovin, nebo¥ postup je jednodu¥3f - odpadd suSeni pasty nedobromovych aminoantra=-
ohinond a d4le pak jejf rozpoust&n{ v oleu a litf na ledovou t¥{3¥. Kvalita vyrdb&ného pro-
duktu se zlep3f, nebof plisobenfm nadbytku oxida¥nfho &inidla se odstranf z v&t¥{ &4sti ne-
&istoty, které zhor¥ujf koloristické vlastnosti disperznfho barviva, zvy¥{ se kapacit; vy-
roby.

1-amino-2,4~dibromantrachinon je podle p¥edloZeného vyndlezu p¥ipravovdn ndsledujfcim
zpisobems .

a/ vodnd past; sm&si nedobromovanych aminoantrachinond je po p¥fpadném promyt{ vodou rozmi-
chéna ve zfed®né kyselin& sfrové nebo chlorovodfkové s-vyhodou za piftomnosti malych
mno¥stvi dispergadnich l4tek. Pro dokonalé rozru¥eni event. p¥{tomnfch hrudek a tvrdfch,
té%ko rozmichatelnych kouskl v past® se vyskytujfcfch, je vhodné potifit dispergaéniho mi=-
chadla, mixéru, p¥fipadné je mo%no rozmfchanou suspenzi cirkulaci p¥es odstfedivé Cerpadlo
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nebo jiné vhodné za¥fzenf zbavit nerozmfchanych kouskd pevné fdze;

b/ bromace ‘suspenze bromem, piifem# mnoZstvi bromu &inf jen polovinu mno¥stv{, nutného k upl-

né bromaci. Druhéd polovina bromu je uvoln&na ze vzniklého bromovodfku ud¥inkem oxida&nfch

" 14tek jako jsou soli kyselihy chlorné, chlore&né, chloristé, chldr, peroxid vodfku, per-
sfrany, peroxosirany, kyselina dusi&nd apod. Zv1&%t& vyhodné je pouZffvat vzhledem k do-
stupnosti a oxidadnimu W&inku chloreénan'sodnf nebo roztok chlornanu sodného, Oxidadni
&inidla jsou d4vkovdna v 30~ a%¥ 250% pfebytku oproti teoreticky pot¥ebnému mno¥stvi nut-
nému k regeneraci bromovodfku na brom. Nejvyhodné&j${ je pou%ft 80- a¥ 120% p¥ebytek oxi=-
daénich &inidel.

Pro bliZ3f{ objasn&ni podstaty vyndlezu uvddime p¥fklady =zpisobu zpracov4ni.sm&si nedo-

bromovanych aminoantrachinoni.
P¥fklad 1

Zpisob p¥ipravy podle stdvajicfho postupu: 70 g suché sm&si nedobromovanfch aminoantra-
chinond se za michdnf p¥i laboratorni teplot® naddvkuje do 225 g 5% olea. Po cca 3 h michént,
kdy% je piodukt dokonale rozpusté&n se roztok pfelije tenkym proudem do michané 1edo§é t¥{ste,
p¥ipravené smisenf{m 570 ml vody a 420 g ledu. Do takto vzniklé reakénf suspenze se b&hem 1 h
naddvkuje 28,0 g bromu, coZ je cca 10% pFebytek oproti nezbytn¥ nutnému mno¥stv{ bromu.

.Po nad4vkovdn{ bromu se reak&ni suspenze michd je¥t& 1 h p¥i teplotd cca 25 °C. Potom se
reak®ni suspenze vyhfeje bdhem 2 h na 80 °C a zah4j{ se ddvkovdn{ roztoku chlornanu /100 a%
140 g akt. chléru/l/ v mmo¥stv{ odpovidajfcfmu 12,3 g uvoln&ného chldru, co¥ je 10,1% pteby-
tek oproti mnofstvi chldru nutného k oxidaci p¥i reakci vzniklého bromovodfku zp&t na brom.
Uvedené mno¥stv{ chléru se uvolnf z 88 ml roztoku chlornanu o koncentraci 140 g akt. chldru/l.
Po skon&eném d4dvkovdni roztoku chlornanu se suspenze udr¥uje je¥t& 2 h na reakdnf teplotg,
produkt se zfiltrﬁje a promyje vodou do neutrdlnf reakce, Ziskd se 86 g l-amino-2,4-dibrom-
antrachinonu. Produkt obsahuje zna&né mno%stvi ne&istot a je nevhodny pro poufitf k p¥fipravd
disperzni &ervené,

'P¥{iklad 2

Vodnd pasta smési nedobromovanych aminoantrachinond s obsahem 70 g su¥iny a primérnym
obsahem 17,4 % bromu v su¥in&, se dikladn& rozdisperguje v 500 ml 15% kyseliny sfrové. Po
ddkladném rozmichdn{ se bshem cca 0,5 h pfi teplotd 20 a¥ 30 °¢ pfidd k reakdnf suspenzi 28 g
bromu, coZ je cca 10% p¥ebytek oproti nezbytn& nutnému mnofstv{ bromu.

Po naddvkovdn{ bromu se suspenze michZ 3 h p¥i teplot® 20 a%¥ 30 °C. Reak&n{ suspenze se
potom b&hem 1 h vyhieje na 85 °C a béhem 3 h se rovnomérn¥ naddvkuje roztok chlornanu sodného
/120 a¥ 140 g akt. chldéru/l/ v mnofstv{ odpovidajfcim 22,82 g uvolndného chldru, cof je
103, 9% pfebytek oproti mnofstv{ chldru nutného k oxidaxi p¥i reakeci vzniklého bromovod{iku
zpét na brom, Uvedené mnoZstvi chldru se uvolnf ze 163 ml roztoku chlornanu o koncentraci
140 g akt. chléru/l.

Po naddvkovdn{ roztoku chlornanu se suspenze udrfuje jest& 3 h na reakdn{ teplotd 80 a%
85 °c. Po skonden{ reakce se suspenze l-amino-z,4-dibromantrachinong zfiltruje., Filtradni{
kol4& se promyje vodou do neutrdlnf reakce. Z{sk4 se 79 g l=amino-2,4~-dibromantrachinonu vyho-
- vujfcf &istoty pro pf{pravu disperznf &erven& /l-amino-2-fenoxy-4-hydroxyantrachinon/.

P¥iklad 3
Vodné.pasta smési nedobromovanych aminoantrachinoni s obsahem 70 g su¥iny se dtkladn&

rozmichd v 500 ml vady. Pro lepSf dispergaci se p¥idajf 4 g Kartamolu NHO /dispergdtor na
bézi dinaftyl-metanu/. :



230611 : 4

K dokonale rozmfchané suspenzi se pfidd 100 g 35% kyseliny chlorovodfkové a po krdtkém
rozmfchdni se potom bZhem 0,5 h pEii teplot& 20 a%Z 30 oC d4vkuje 7 aZ 10 ml bromu. Po nad4vko-
vén{ bromu se suspenze 3 h michd pfi teplot& 20 a% 30 Oc. Po této dob¥& se k reaksnf suspenzi
p¥id4 35 g 20% roztoku chlore&nanu sodného a bshem 3 h se reakdni suspenze vyhfeje na 85 c.
Na této teploté se udrZfuje je%t& 3 h. K ziskdnf ¥ist%fho l-amino-2,4~dibromantrachinonu se
b&hem 1 aZ 2 h p¥i teplotd 85 Oc prikape jekt& 10 a¥ 30 g 20% roztoku chlore&nsnu.

Po p¥fdavku chlorefnanu se reak&n{ suspenze michd je¥t& 3 h p¥i 85 ©c. Po skon&en{ re-
akce se suspenze l-amino~2,4-dibromantrachinonu zfiltruje. Filtradnf kold& se promyje vodou
do neutrdlnf reakce. zZiskd se 82 g 1-amino-2,4~d1promant;achinonu.

Postupy podle pffkladd 2 a 3 lze zpracovivat smés nedobromovanjch aminoantrachinond
nebo i samotny le-aminoantrachinon, a mnofstvi poufitého oxidaénfho &inidla je moZno m&nit po-
dle toho, jak velké mno¥stvi oxidovatelnych a vy&e kondenzovanych ne&istot zpracovdvany vy-
choz{ produkt obsahuje.

'

PXEDMET VYNKLEZU

zZpdsob p¥{pravy l-amino=-2,4=-dibromantrachinonu bromacf sm&sli derivdtd l-aminoantrachino-
nu vznikajicich jako vedlej#f produkt p¥i vyrobd l-amino-2-sulfo-4-bromantrachinonu, pfiéeml
se vodni pasta tohoto vedlej&fho produktu po mechanické dispergaci bromuje v prost¥ed{ kyse-
liny sfrové a/nebo chlorovodfkové o koncentracl 1 &% 35 % hmotnostnich za plitomnosti oxida¥-
nfich &inidel jako chldru, chlornanu nebo chlore&nanu sodného vy:naéeny t(m, %e se oxidaéni
ginidlo p¥id4vd v mnoZstvi o 30 a¥ 250 %, s vyhodou.o 80 a¥ 120 & vy#¥im, neZ je mnoistvi
teoreticky potfebné k uvolndni bromu ze vznikajioibo bromovod fku.

Severografia, n. p., MOST Cena 2,40 Kés
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