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Verfahren zur Herstellung reincr 1,2-Naphthochinondiazide«(2)

Anwendungsegebiet der Erfindung

Die EBrfindung betrifft ein Verfahren zur HerStellung von 1,2«
Naphthochinondiaziden=(2) aus 2=Naphthylamin=1-sulfonsiuren
als Zwischenprodukte fiir die Erzeugung lichtempfindiicher
Schichten auf geeigneten Unterlagen sowie fiir die o=Oxyazo-
farbstoffe. ‘ ' ‘

Charakieristik der bekannten tochnischen Lsungen

ﬁ,ZuNaphthOChinondiazidcu(2) sind seit rﬁnd 80 Jahraon als
Fiarbstoffzwischenprodukte bekannte chemiééhevvhrbindungen.
Hekanmte Prozesse fir ihre Herstellung verlaufen iiber diec
Biarzotierung von 2-Amino-{-naphitholen in Abwesenheit von
Mineralsiiuren bei Gegenuart VoI qchwermetallsalzen, wie wum
Beispiel Cu~, Few, Ni=, Zn-qalzen beziehungsweise unter Verw
wendung von orgahischen Sdurcen. (DE-PS 155 083, 171 02h;

172 Lh6; 17’ 593; 178 621; vergleiche auch BIOS Final Re~
port 986, 140)

Spuren der verwendeten Schwermetalle lassen sich nur schuie~
rig entfernen und storen im allgemeinen bei der weiteren Vcr
wondung der Naphthochlnondxqalde, so daB meist aufwcndlgo
Reinigungsoperationen erforderlich sind. Schwerer noch als
dicoser Nachteil wiegt jedoch die Tatsache,'daﬂ die 2-Aminoe
t-naphtholec gewthnlich nur iiber die Stufe der entsprenhenden
FuNitroso=1-naphthole, einer physiolog Lsch ausgesprochon hee

denklichon Stoffklasse, gewonnen werdcu konnen. Bs ist daher
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einem anderen, ebenfalls lunge bekennten Syntheseweg fir
Naphthochinondiazide der Vorzug zu geben. Ervbasiért auf der
Tatsache, daB 2-Naphthylamine, deren {-Stellung mit leicht
gegen eine Sauerstoff~Funktion austauschbaren Substituenten
besetzt ist, durch Diazotieren umnd naohfolgendes Basisclhi
machen in die gewtinschten 1,2-Naphthochinondiaziden=(2)
berfiihrbar sind. Fir diesc Reaktion besonders geeignet sind
‘1-Chlorw-2-naphthylamine {(DE-PS 145 906; 148 881; 148 882;

vergleiche auch Le C, Anderson und M. J. Roedel, J. Amer.

~ Chem. soc. 67, /1945/, 955) und 2-Naphthylamin-t-sulfonsiu-

ren (DE«PS 156 405 157 325). Eine wesentliche Verbesscrung
der Austauschreaktionen beil 2«Naphthylamin-t-sulfonsiuren
wurde durch Einwirkuang von Oxydationsmitteln, wie Hypochlo-
rit, Wasserstoffperoxid oder Metallperoxiden auf'die Diazoew
tiermgsgemische erreicht (DE«PS 160 5363 162 009; ver=
gleiche auch Houben-Weyl Band 10/3, Seite 107 f).

Gemﬁﬂ den dafﬁr gegebenen technischen Lehren erfolgt die
Diazotierung der 2~Naphthylaminw1~su1fonséuren in der {ib~
lichen Weise durch Zugabe von MHatriumnitritlosung zu deren
salzsauren Lisungen beziehungsweise Suspensionen, Nach er=
folgter Diazotierung wird dann der Reaktionsansatz allmihe
Jiéh durch Sodazusatz schwach nlkalisch gestellf und in Gew
penuart des Oxydationsmittels, meist NaOCl, auf 35 pis 40° ¢
erwiimt., Dabei soll der Reakticnsansatz am Ende dieser Pro=
zedur keine positive KJ=Stidrke«Reaktion mehr zeigen.v(DE-PS
160 536). Dic so erhaltene Losung des’1,2-Naphthochinon-
diazids«(2) wird nach den bekannt gewordenen Verfahren ohne
Zwischenisclierung zur Synthes. von o=0Oxyvazofarbstoffen cine

posotat .

Ziel der Erfindung

Zicl der EBrfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von 1,2«
Naphthoochinondiaziden~(2) aus 2-Naphthylaminefesulfonsiuren,

insboesonderae von 1,EwNaphthomhinmndiazidu(z)wsulfonsﬁurunm(5},
dins die Mingel der bekannten Herstellungsprozesse itiberwindet.

Spezicll ist goegeniber dem Stand der Technik eine hohere Ans-
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beute an isolierbarem Produkt bei einer fiir die Weiterverw

arbeitung zu lichtempfindlichen Substanzenverforderlicheﬁ‘

~hohen Qualitdt zu erreichen.

' Darlogung des Wesens der Erfindung

In jiingerer Zeit haben Naphthochinondiazide zunchmende Be-
~deutung als Zﬁischeﬁprodukte fir lichtempfihdliche KomponenE
- ten fir Fotoprozesse erlangt. Diese Anwehdung setzt eine Iso-
3liérung der Produkte aus der Reaktionsl8sung voraus, fiir die
~os bisher keine Literaturangaben gibt. Durch die Produktiso=
lierung treten aber Mingel der Synthese nach dem Stand der :

- Technilk deutlich hervor. So ist die Diazotierungsstufe pro-.
blematisch und vielfach Ursache fiir Qualitdtsmingel durch.
farbige Verunreinigungen, da es bei der Diazotierung leibht
zuuprodukteinschﬁssen‘kommt. Bei der Weiterverarbeitung |
machen sich letztere infolge ihrer Kupplungsfihigkeit zu Farbe-
stoffen beziiglich Ausbeute und Qualitit negativ bemerkbar,

Fiir die Durchfiihrung des Prozesses ist dariiber hinaus ungiine
stig, daB der Ansatz bei der Alkalisierung mit Soda stark
schdumt, so daB dieser Schritt einen unglinstig langen Zeit-

aufwand erfordert.

Insgesamt ist die Synthese der 1,2-Naphthochinondiazide~(2)
nach dem bekannten Stand der Technik, insbesondere hinsichte
lich der fiir die neuen Anwendungen erforderlichen hohen Pro=
duktqualitdt und der erreichten Ausbeuten als unbefriedigend
‘einzuschitzen. Dies ist vermutlich zum Teil auch der Grund da-
fiir, daB in der Literatur, auch in jiingster Zeit, keine~Aﬂga-

ben 7zur Ausboute gemacht werden,

Fs wurde nun gefunden, daB 1,2~Naphthochinondiazide~(2) in ho-
‘her Ausbeutc und Reinheit nach folgendem Verfahren hergestellt
und isoliert werden konnen:g: ’

Man 1liBt eine ca. 0,35 bis 0,45 M wiissrig-alkalische Lésung
¢iner 2-Naphthylaminet=-sulfonsiiure, die mit der zur vollstin-
digen Diazotierung erforderlichen Menge an Natriumnitritlﬁsung

. innig vermischt ist, in an sich bekannter Weise unter intensiw
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vem Rithren in eine vorgelegtb itberschiissige Schwefel~ oder
Salzsdure, besonders in eine ctwa 3,0 bis 3,5 M Salzsidure bei
0 bis 30o C, vorzugsweise bei 5 bis 150 C, einflieBen. Dabei
scheidet sich schon bald nach Zulaufbeginn das entsprechende
Diazoniumchlorid feinkristallin aus, ohne*daB es zu Produkte

’ eidschﬁsse‘kommt. IweckmiiBigerweise stellt man dann die so
‘erhaltene Suspension des Diazéniumchlorides bei der Diazo-
'vtierungstemperatur, moglichst jedoch bei wenigstené 12_bis"‘
15° €, vorzugsweise mit Natronléuge, auf pH 6 bis 10, besone
ders éuf pH 6,5 bis 8,0, und 1dBt sofort iiberschiissigos, mit
VSOda oder/und Natronlauge versetztes Oxydationsmittel, bevors

zuht Natriumhypochloritldsung, elnwirken, so daB nach der
Vereinigung der Losungen ein pH«Wert von 8,5 bis 11, beson=-
ders von 9 bis!10, vorliegt. Die Alkalisierung der Diazonium-
salzlﬁsung kann wahlweise gleichzeitig mit der Einwirkunr

des Oxydationsm1ttels oder aber auch davor erfolgen. Im
ersteren Fall wird vorzugsweise nur Natronlauge benutzt, und
es w;rd zweckmiiBig in einem Vorversuch die zur Einstellung

" des pli-Wertes erforderliche Alkalimenge ermittelt, da sich
sowohl Unter~ als auchzﬁberschreitungen des.hH-Bereiches

negativ auf Ausbeute und Qualitit auswirken.,

' Von besonderer Bedeutung fiir die glatte Umwandlung des Diazo-
~niumchlorides in das Naphthochinondiazid ist nebén der Eine
haltung des‘pH~Wertes die véllig Uberraschende Beobachtung,
daf die Sulfdgruppe in 1-Stellung praktisch spontén und voll-
stindig ausgetausnht'wird, wenn man nicht, wie es dem Stand
der Technik entspricht, das Oxydationsmittel zur Diazoniume~
saizldsung gibt, sondern umgekehrt die Diazoniumsalzlosung bo-
ziehungsﬂeise -suspension unter guter Rithrung schnell in eine
vorgelegte, mit Alkali versetzte Hypochloritlésung bei Teme-
peraturen von 12 bis 40° C, vorzugsweise bei 20 bis 30 C,
cinflieBen 1liBt, derart, daB wihrend der gesamten Operatlon
ein UberschuB an Oxydationsmittel vorliegt. Diese Beobachtung
war in zweifacher Hinsicht nicht naheliegend, da den bekann=
“ten Synthesevorschriften entsprechend nur so viel Oxvdationse

‘mittel angewendet werden darf, daB.KJ»Stérkepapier nach der
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Vereinigung der Lésungen nicht mehr anspricht. AuBerdem
muBite mit einer vergleichsweise langen Reaktionsyeit 0w

. rechnet werden, die beispmelswvlse fiir die vollstandige Dla-
zidbildung und den Austausch dcr 1=stédndigen SOBH~Gruppe in
dlazotierter 2-Naphthylamin-1,7-dlsulfonsaure bei pH 7 bei
Gegenwart von Natriumhypochlorit 4 Stunden dauvert. Ebenso
zeigte sich, daB die Hypochlorltlosung aber nur in einem re-
lativ engen‘UberschuBbereich, charakterisiert durch das OXyQ
'détionspotgntial, angewandt werden darf, wenn hohe Ausbeuten
und hohe Qualitédt erzielt werden sollen. Das Oxydationspo=~
tential der Reaktionsldsung darf sich wihrend der Zugabe der
- Diazoniumsalzldsung beziehungsweise ~suspension nur um einen
_'Betrag ven + 50 mV, vorzugsweise jedoch nur um + 25 mV, &n-
dern. Auch nach dem vollstéindigen Zulauf muB es noch im an-
gggebenen Bereich liegen. Fiir die Potentialmessung ist da=

- bei die Kenntnis des Absolutbetrages des Potentials nicht
B erforderlich. Vielmehr geniigt die Ermittlung der relativen

| Verdnderung gegeniiber einem willkiirlich an einem geeigneten
MeBgerdt eingestellten Ausgangswert, wobel die Messung zweckQ
miBig mit einer MeBkette aus Pt- und Ag/AgCl-Elektroden ere
folgt. Unmlttelbar nach der Vereinigung beider Fliissigkeiten,
gegebenénfalls nach einer Aktivkohlebehandlung mit an-
'schlieBender Klarfiltration, wird das gebildete 1,25Naphtho;
chinondiazid~(2) durch Zugabe wvon Kochsalz oder gegebenen-
falls durch Aussduern kristallin aus der klaren orangegelben
- LOosung ausgeschieden, von ihr abgetrennt und getroéknet.
Selbstverstindlich sind alle Manipulationen unter weitest-
gehendem LichtausschluB durchzufﬁhreng'Anderenfalls kann es
~zur Bildung von sehr kupplungsfreudigen Ketenen beziehungs--
~weise Carbonséiuren kommen, was Verfarbungen der Zlelprodukte
und Ausbeuteverluste nach sich zieht.

WoLterhln ist bei allen Reaktlonsschritten @in ziigiges Arbel~
ten crforderlich, ganz besonders bei und nach der Hypochlor1t~
behandlung. Die Aufarbeitung muB  sich unmittelbar anschlieBen,
da sich schon nach einer Stunde Ausbeute~ und'Qualitﬁtsbﬁckf

gang bemerkbar machen, die sich selbstverstindlich bei Lichte-
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einvirkung noch verstirken.

Ausfﬁhrungsbeispiele

Die folgenden ‘Beispiele demonstrieren das erfindun gsgemiiBe
Verfahren. Alle in den Beispielen beschriebenen Ansidtze ‘
werden selbstverstindlich unter Lichtausschlu8 durchgefiihrt.

| Die Messung der Redox-Potentiale in allen Beispielen erfolgt
gleichermaBen mit einer Pt~ gegen eine Ag/AgClnElektrode._

" Als Bezugspunkt wird das Potential einer alkalischen Natri-
umhypochloritlésung gewdhlt, die aus 170 Teilen Wasser, 40

. Teilen Soda und 80 Teilen Chlorlauge (1#6 g/l "aktives
Chlor") besteht und die bei 22° C einen pH von 10,7 aufweist.
An einem Millivoltmeter wird das Potential willkiirlich auf

+ 40O mV einreguliert. Alle genannten MeBwerte sind darauf

bezogen.

In Beispiel 1 wird ein Vergleichsansatz nach bekannter Lite~-
‘raturangaben beschrieben, wobei die Uberwachung des Reak~
tionsablaufes durch Potentialmessung und die Produktisoiie-
rung in der gleiéhen Weise erfolgen wie beinden erfindungs«

gemiBen Beispielen.

Beispiel 1‘(Vergleichsbeispiel)

30,3 Teile 2-Naphthylamine{,5=disulfonsdure, 100 %, werden
in 300 Teilen Wasser gelUst. Nach Zugabe von 10 Teilen konw-
zentrierter Schwefelséure wird bei 50 C mit éiner Losung
von 7 Teilen Natriumnitrit in 100 Teilen Wasser in iiblicher
Weise diazotiert. Mit Soda (9,8’Teiié) wird anschlieBend auf
pH 7,5 gestellt und die Losung auf 20° CAerwﬁrﬁt. Sie weist
dann ein Potential von 250 mV auf, Nun 1liBt man binnen 30

- Minuten unter gutem Riihren eine Lﬁsung‘zutropfen,_die in

200 Teilen Wasser 50 Teile Soda und 62 Teile Chlorlauge

(123 g/1 “"aktives Chlor”) enthilt., Diese LOsung hat bei 25° ¢
einen pH von 10,9 und ein Potential von 370 mvV, Unmittelbar
nach Beginn des Zutropfens‘miﬁt man in der Dlazoniumsalzsu55

'pension noch 205 mV bei pH 7,6. Bereits eine Minute danach
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ist das Potential auf 95 mV gesunken, der pH auf 9,6 ge-
stiegen., 12 Minuten nach Beginﬁ des Zutropfens ist das Pow=
‘tential auf 0 gefallen, der pil betrdgt 10,0, und die Tempe~
ratur ist auf 28° ¢ gestiegen, es ist eine klare orangerote
Losung entstanden. Bei Beendigung des Zutropfens miBt man
bei 30 C ein Potentlal von 345 mV, pH 10,2, Nun wird die’
Lbsung auf 35 C erwdirmt,; woboi nach 5 Minuten der pH 10,1
'betrﬁgt'und das Potential wieder auf 90 mV abgesunken ist.
Die Losung wird nun mit soviel Kochsalz vérgetzt, wie zZur
 Errcichung einer 15 %igénvLﬁsung erforderlich ist, und

. nach Abkiihlung auf 10° C wird das auskristallisiertée Natri-
umsalz der 1,2~Naphthochinond1a21d-(2)—sulfonsaure-(s)
abgesaugt und getrocknet.

Ausbeute: 15,7 Teile 91,2 %iges Produkt, das. sind 52, v %

der Theorle.'

.Belspiel 2

Man bereitet eine Ldsung aus 30,3 Teilen 2-Naphthylam1n~
1,5-disu1f0nsaure, 100 %ig, in 300 Teilen Wasser, neutrali-
siert mit Natronlauge und figt 7 Teile Natriumnitrit.zd. ‘.
Nach Abkiihlung auf 5° C 148t man eine Mischung von 10 Teilen
’.konzentrierter Schwefélsiure und 100 Teilen Wassér zutrop=
.fon. Nach AbschluB der Diazotierung wird der Ansatz analog

zum Beispiel 1 umgesetzt.

Ausbeute: 24 9 Teile 86,5 %iges Produkt = 63 3 % der Theorie.

Beispiel 3

Von 75,8 Teilen 2-Naphthylamin-1,5-disulfpnsauré wird eine
etwa 0,4 molare wﬁssrige Losung bereitet und durch Zugabe
von Natronlauge auf pH 8,5 bis 9 gestellt, Dazu gibt man
eine Lésung von 17,5 Teilen Natriumnitrit in 100 Teilen Was-
ser. Die so erhaltene Losung wird auf 5 bis 10° ¢ abgekﬁhlt.
Sie lduft dann langsam einer ebenfalls auf 5 bis 10° ¢ ge~
kithlten vérdﬁnnten‘Salzsﬁure 7u, die aus 85 Teilen konzen-

trierter Salzsdure und 200 Teilen Wasser hergestellt wurde.



Bereits kurze Zeit nach dem Zulaufbeginn scheidet sich das
Diazoniumsalz in Form feiner Kristalle ab. Nach beendetem
Zulauf wird der UberschuB an salpetriger Sdure mit Amidoé

sulfonsdure zerstort.

Dann erwdrmt man die Suspension auf 160 C und stellt sie
‘durch Zugabe von Natronlauge auf pH 8,9, Fine Potentiale

messung ergibt dénnVQQO mV,

‘ Diése Suspension 1dBt man binnen 2 Minuten unter guter Riih=
rung in eine vorbereitete Chlorlaugenldsung einflieBén,:die
wie folgt charakterisiert ist: 340 Teile Wasser, 80 Teile
wasserfreie Soda, 160 Teile Chlorlauge (146 g/1 "aktives
Chlor*), 22° ¢, pH 10,7, gemesscnes Potential 400 mV., Un-
mittelbar nach Zulaufbeginn stellt sich ein Potentlal von
450 mV ein, das auch noch nach beendetem Zulauf gemesson
‘wird. Die Temperatur ist dann auf 28° C gestiegen, der‘pH
betrigt 9,45. Bereits zu diesem Zeitpunkt kuppelt die L=
VSung nicht mehr mit B-Naphthol. Nach weiteren 5'Minuten bee
~ trdgt das Potential L3s mV, der pH 9,45, KJ-Stirkepapier
reagiert positiv., Man filigt dieser klaren gelben Lésung so=
viel Kochsalz zu, daB auf das Volumen bezogen eine 15 Fige
NaCl-Losung resultiert und salzt so das Natriumsalz der
'1,2-Naphthochinondiazid~(2)~sulfonstdure~(5) aus. Durch Ab-
kiihlen auf Cile 1)0 C wird.die Kristdllisation vervollstﬁne
digte. Man saugt ab und trocknet und erhilt 58,4 Teile

92,3 %iges Produkt, entsprechend 54,2 Teilen 100 dig, das
sind 79,8 % der Theorie.

Beispiel kb

‘Die Diazotierung>und die weitere Behandlung erfolgen wie im
-Beispiel 3 mit dem Unterschied, daB die verwendete_Chlorf
lauge folgende Zusammensetzung hat: 220 Teile Wasser, 52
Teile Soda und 160 Teile Chlorlauge (142 g/1 "aktives
.Chlor") Das Potential betriigt gleich nach Zulaufbeginn

460 mV, nach 2 Minuten miBt man 455 mV, pH 9,1, Temperutdr_

300 C. 3 Minuten spdter salzt man aus und erhdilt nach dem
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Trocknon 57,8 Teile 92,3 %igos Produkt, was einer Ausbeute
"~ ven 78,4 % der Theorie entspricht.

Beispiel 5
37,9 Teile 2~Naphthy1amin~3,5mﬂiuu1fonsﬁure wverden in 550
Teilen Wasser unter Zusatz von 32 Teilen Natronlauge, ?5 %,
golost. Diese. Losung (pH 9) wird nach Abkiihlen auf 5° C |
Jangsam in eine ebenfalls gekiililte wissrige Salzsdure gcge-
ben, die aus 100 Teilen Wasser und 42 Teilen konzentrierter
© . Salzsdiure besteht., Die ﬁberschﬁssige salpetrige Sdure wird
zerstort und die Suspension mittels Natronlauge auf pH‘7,0
bis 7,5 gestellt; Temperatur 18° ¢. Die Suspension liuft in
1/2 Minute einer auf 25° ¢ ervirmten Chlorlaugenlosung folw
\gundcr Zusammensetzung zu: 250 Teile Wasser, 60 Teile Soda,
© 110 Teile Chlorlauge mit einem Gehalt aﬁ‘95,5 g/1 "aktivem
Chlor®, Unmittelbar nach ZulauTbeginn miBt wan ein Redoxe
vPotontial'von 395 mV und pH 9,1, 1 Minute nach dem Zulauf
bei pH 9 1 385 mV. Die Reaktionskontrolle mit hJuStarhe«

psﬁnnv 1st positiv, mit B=Naphihol negativ.

Nach Aufarbeitung gemiB Beispicl 3 werden 29,6 Teile
89,2 %iges Produkt, entsprechend 77,7 % der Theorie, erhale

~ tens

Beispiel 6

Man verfdhrt bis zum Ende der Diazotierung analog Beispiel
1. Dann 1léaBt man die Diazoniumsalzsuépension schnell in elne
Lésung aus 500 Teilen Wasser, 120 Teilen Soda, 55 Teilen
Natronlauge, 25 %, und 160 Teilen Natriumhypochlorltlosung
(144 g/1 Aktivchlor) einflieBen. Unmittelbar nach Zulaufbe-
' ginn miBt man 375 mV, nach der Zugabe 345 mV bei 29° C und
'pl 9,9. Nach Aufarbeitung analog Beispiel 3 erhiilt man 26,7
Teile 1,2~Naphth6chinondiazid-(2)ﬂsulfonsaures Na-{5),

9,2 %, entsprechend 74,6 % der Theorie.
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Beisgiel Z

28,8 Teile 2-Naphthylamin~i-sulfonsiure, 97 %, werden‘anaiog
‘Beispiel 2 diazotiert. Mit Soda stellt man dann auf pH 6,7
und erwdirmt die Suspension auf 22° C. Dann 14Bt man sie in-
nerhalb 2 Minuten in eine LOsung aus 250 Teilen Wasser,‘so
~ Teilen Soda und 85 Teilen Chlorlauge (142 g/l aktives Chlor)
“bo1 28° C einflieBen. Das Potential betrigt zu Beg:nn des
Zulaufs 410 mV bei pH 10,7. 3 Minuten nach Zulaufende miBt
" man 370 mV, pH 9,8 und 33° C. Die Aufarbeitung erfolgt wie
in den anderen Beispielen.

Man erhilt 1,2-Naphthochinondiazid~ (2 ) in einer Ausbeute von .
63 % der Theorie.

Beispiel 8

Eine wie Beispiel 5 hergestellte Diazoniumsalzsuspension wird
‘miittels Soda meutralisiert und auf 160 C erwdirmt. Dann gibt
man Sie schnell in eine L6sung, bestehend aus 220 Teilen Was=~
ser, 55 Teilen Soda und 90 Teilen Chlorlauge (143 g/1 Aktive
chlor), die 26° C warm ist. Das Potential entwickelt sich
von. 410 mV am Beginn des Zulaufs zu 405 mV nach Zulauf. pH
10,1, Tewmperatur 30o C. Ausbeute an t,2«~Naphthochinondiazide
(2)=sulfonsaurem Na-(5) 80,4 % der Theorie.
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_Erfinduhgsanspruch

T

Verfahren zur Herstellung von reinen 1,2-Naphthochinon-

'diazidenn(E) durch Diazotierung von, gegebenenfalls in 5

Stellung durch eine Sulfongruppe substituierteng 2~Naphe

thylamin-i-sulfonsﬁﬁren mit untéer Umlagerung anschlieBen-
dem Substituententausch in 1-Stellung durch Alkaliein=

wirkung in Gegenwart wvon Oxydationsmitteln, gekennzeiche

‘net dadurch, daB die Diazotierung durchgefiihrt wird, ine
dem das Amin im Gewisch mit Natriumnitrit in an sich be=- .

‘kannter Weise zu vorgelegter wissriger Schuefelu'Und/oder

Salzsdure gegeben wird, daB das Reaktionsgemisch nach

‘erfolgter Diazotierung und nachdem es gegebenenfalls auf

pH 6 bis 10 gestellt ist, ziigig bei Temperaturen von 12
bis 40° C mit einer iiberschiissigen, mit zus#itzlichem
Alkali in Form von Soda und/oder Natfonlauge‘versetzten,
Losung eines geeigneten Oxydationsmittels vereinigt wird,

wobei sich das Redox~Potential in der Reaktionsldsung

nicht stidrker als + 50 mV éndern und die Reaktionslosung

nach beendetem Zulauf ecinen pH 8,5 bis 11 aufweisen soll

uhd daB ohne zeitliche Verzigerung das gebildetc 14Rw

' Naphthochinondiazid=-(2), gegebenenfalls nach einer Ak~

tivkohlebehandlung, durch Fillungskristallisation, wie
Ansduern oder Aussalzen, aus der klaren Losung abge~ '

schieden und isoliert wird.

Verfahren nach Punktt1, gekennzeiéhnet dadurch, daB als
Oxydationsmittel eine mit soviel Soda und/oder Natronlauge
versetzte Natriumhypochloritldsung eingeSetzt‘wird, daB
nach erfolgter Reaktion eine klare Losung mit éincm pH

von 9 bis 10 resultiert.

Verfahren nach den Punkten 1 und 2, gekennzeichnet da=-

durch, daB die Potentialinderung bis + 25 mV betrdgt und

dieser Potentialbereich auch nach beendetem Zulauf noch

" ¢ingehalten wird,
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4, Verfahren nach den Punl;ten 1 bis 3, gek.ennzeichnet da=~
durch, daB die Einwirkung der d.lk"t]lbch@ﬂ Hypochloriflo-
sung bei 20 bis 30 C erfolgt.
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