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Sposéb otrzymywania barwnikéw antrachinonowych

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania barwnikéw antrachinonowych o budowie
wyrazonej wzorem ogllnym 1, w ktérym (X) oznacza wodér lub metal alkaliczny, (Y) wodoér lub
grup¢ metylowa, (Z) woddr lub grupg aminowa. Barwniki te otrzymuje si¢ przez kondensacje, w
obecnosci katalizatora i alkalidéw, kwasu 1-amino-2-sulfo-4-bromoantrachinonowego zaminami
aromatycznymi o og6lnym wzorze 2, w ktdrym XYZ maja wyzej podane znaczenie.

Znanym sposobem reakcja kondensacji przebiega w ten sposdb, ze poszczegdlne substraty
wprowadza si¢ do reakcji w stanie rozpuszczonym w wodzie, przy czym kwas 1-amino-2-sulfo-4-
bromoantrachinonowy, z uwagi na niska jego rozpuszczalno$é, dodaje si¢ do reakcji w duzym
rozcienczeniu. Reakcj¢ kondensacji prowadzi si¢ przez kilka godzin w temperaturze 70-85°C, co
powoduje powstawanie znacznych iloéci nierozpuszczalnych zanieczyszczen. W celu oczyszczenia
gotowego produktu od tych zanieczyszczen, mas¢ reakcyjna rozcieficza si¢ do catkowitego rozpu-
szczenia otrzymanego barwnika i poddaje filtracji oczyszczajacej. Z filtratu za$ wysala si¢ przy pH
okoto 7 otrzymany barwnik. ‘

Niedogodnos$cia znanego sposobu otrzymywania barwnikéw o ogélnym wzorze 1 w ktérym
X, Y, Z maja wyzej podane znaczenie jest niska wydajno$¢ procesu, wynikajaca z duzego rozcien-
czenia masy reakcyjnej, oraz konieczno$ci prowadzenia dodatkowej filtracji, kt6ra jest niezbgdna
do oczyszczenia masy reakcyjnej z powstatych w czasie prowadzenia kilkugodzinnej reakcji
zanieczyszczen.

Sposobem wedlug wynalazku reakcj¢ wytwarzania barwnikéw antrachinonowych o budowie
wyrazonej wzorem ogolnym 1, w ktorym X, Y, Z majg wyzej podane znaczenie, prowadzi si¢
dziatajac na ogrzany do temperatury 85-100°C roztwér aminy aromatycznej o wzorze 2, w ktérym
X, Y, Z maja wyzej podane znaczenie, w obecnosci alkaliéw i katalizatora, kwasem l-amino-2-
sulfo-4-bromoantrachinonowym w postaci statej. W tych warunkach reakcja kondensacji prze-
biega praktycznie momentalnie. -

Wydzelanie gotowego barwnika prowadzi si¢ przez wysalanie, po uprzednim skorygowaniu
$rodowiska reakcji ponizej pH 2. Wprowadzenie do reakcji kondnesacji kwasu l-amino-2-sulfo-4-
bromoantrachinonowego w postaci statej, umozliwia znaczne zwi¢kszenie st¢Zzenia reagentéw, co
ma pozytywny wplyw na wydajnos¢ procesu i jego przebieg. Natomiast zastosowanie temperatury
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reakcji w granicy 85-100°C umozliwia szybkie zajscie reakcji co w konsekwencji zmniejsza ilo$¢
powstalych zanieczyszczen. Proces syntezy barwnikéw wedtug wynalazku mozna prowadzi¢ row-
niez w odwrotnej kolejnosci to znaczy przez wprowadzenie w obecnosci alkaliow i katalizatora do
zawiesiny kwasu l-amino-2-sulfo-4-bromoantrahinonowego statej aminy aromatycznej o budowie
wyrazonej wzorem ogélnym 2, w ktérym X, Y, Z majg wyzej podane znaczenie.

. Zaleta sposobu wediug wynalazku jest wyzsza wydajno$¢ procesu, jak réwniez eliminacja
procesu filtracji oczyszczajacej co ma duzy wptyw na ekonomikg¢ procesu.

Otrzymane barwniki, przyktadowo o ogdlnym wzroze 3 i 4 moga by¢ wykorzystane jako
barwniki kwasowe, lub jako pétprodukty wyjsciowe do otrzymywania tréjazynowych barwnikéw
reaktywnych.

Przyktad I 30,1 kwasu I,3-dwuaminofenylo-4-sulfonowego wprowadza si¢ do 400ml.
wody, po czym dodaje si¢ 25 g kwasnego weglanu sodowego, 8 g fosforanu dwusodowego, 4,2¢g
chloromiedzianu sodowego i ogrzewa mas¢ reakcyjng do temperatury 85-95°C. W tej temperaturze
dodaje si¢ w postaci stalej 38,2g kwasu l-amino-2-sulfo-4-bromoantrachinonowego i podnosi
temperaturg reakcji do 100°C ktdra utrzymuje na tym poziomie do zakonczenia procesu co trwa
10-15 minut. Nast¢pnie dodaje si¢ do masy reakcyjnej kwas solny lub siarkowy w celu obnizenia
pH do wartosci 1-1,5. Otrzymany produkt wysala si¢ solg NaCl w ilosci 5% na objeto$¢ masy
reakcyjnej i odfiltrowuje. Past¢ na saczku ptucze si¢ 5% roztworem NaCl lub 18% roztworem
Na;SO, i suszy w temperaturze 70-80°C. Otrzymuje si¢ okoto 80 g proszku, ktéry zawiera 0,082 g
mola zwigzku o budowie przedstawionej wzorem ogdlnym 3.

Przyktad II. 28 g kwasu metanilowego wprowadza si¢ do 400 ml wody i nast¢pnie-dodaje
25 g kwasnego weglanu sodowego, 8 g fosforanu dwusodowego i 3 g chlorku miedziawego. Calo$¢
ogrzewa si¢ do temperatury 85-90°C, po czym dodaje w postaci stalej 38,2g kwasu 1-amino-2-
sulfo-4-bromoantrachinonowego i dalej ogrzewa przez okoto 20 minut w temperaturze 95-105°C.
Po opadniegciu temperatury do 70-80°C dodaje si¢ kwas solny w ilo$ci niezbednej do cofnigcia pH
do wartosci 1,5 po czym otrzymany produkt wydziela si¢ przez wysolenie NaCl w iloéci 3% w
przeliczeniu na objetosé. Po odfiltrowaniu i przemyciu 3% roztworem NaCl, do reakcji obojetneji
wysuszeniu w temperaturze 70-80°C produktu otrzymuje si¢ 75 g proszku, ktory zawiera 0,081 g
mola zwigzku o budowie wyrazonej wzorem 4. Analogiczny zwiazek otrzyma¢ mozna prowadzac
proces w odwrotnej kolejnosci to znaczy gdy do ogrzanego do temperatury 85-90°C roztworu
kwasu bromoaminowego w obecnosci alkaliéw i katalizatora wprowadzi si¢ w postaci stalej kwas
metanilowy.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb otrzymywania barwnikéw antarachinonowych o ogélnym wzorze 1 w ktérym (X)
oznacza wodér lub metal alkaliczny, (Y) wod6r lub grupg metylowa, (Z) wod6r lub grupe aminowa,
polegajacy na dziataniu na aminy aromatyczne o og6lnym wzorze 2, w ktérym X, Y, Z majg wyzej
podane znaczenie, w obecnosci alkaliéw i katalizatora, kwasem l-amino-2-sulfo-4-bromoantra-
chinonowym, znamienny tym, ze kwas l-amino-2-sulfo-4-bromoantrachinonowy dodaje si¢ do
reakcji w postaci stalej, przy czym proces kondensacji prowadzi si¢ w temperaturze 85-105°C, a
gotowy barwnik wysala z masy reakcyjnej przy wartosci pH ponizej 2.
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