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Sposéb wytwarzania nowego szarego barwnika k;;dziowego

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania nowego szarego barwnika kadziowego na drodze
kondensacji antrimidowej 3,9-dwubromobenzantronu z 8-chloropirazoloantronem i 1-aminoantrachinonem.

Znany jest szary barwnik kadziowy, otrzymywany na drodze kondensacji antrimidowej réwnowaznych
molowo ilosci 3,9-dwubromobenzantronu i pirazoloantronu w obecnosci weglanu potasowego w Srodowisku
nitrobenzenu, nastgpnej kondensacji uzyskanego produktu z réwnowazna molowo ilo$cia 1-aminoantrachinonu
w obecnosci bezwodnego octanu sodowego i weglanu miedziowego i wreszcie cyklizacji otrzymanego tréjantrimi-
du w srodowisku alkoholowego roztworu tugu potasowego. W podobnych warunkach otrzymuje si¢ réwniez
szary barwnik kadziowy na drodze kondensacji antrimidowej 1 mola 3,9-dwubromobenzantronu z 1 molem
8-chloropirazoloantronu, a nastepnie z 2 molami 1-aminoantrachinonu, po czym otrzymany tetraantrimid cykli-
zuje si¢ w podanych wyzej warunkach. 1-Aminoantrachinon reaguje réwnoiegle z bromem w uk?}adzie benzantro-
nowym i z chlorem w uktadzie plrazoloantronowym W zwigzku z tym otrzymu_le si¢ barwnik, nie zawierajacy
chloru. '

Sposobem wedtug wynalazku poddaje si¢ 3,9-dwubromobenzantron reakcji kondensacji z réwnowazng
molowo ilo$cia 8-chloropirazoloantronu w obecnosci bezwodnego weglanu potasowego w §rodowisku nitrobenze-
nu, auzyskany produkt kondensuje si¢ bez wydzielania ze $rodowiska reakcji z réwnowazng molowo iloscig
l1-aminoantrachinonu w obecnosci bezwodnego octanu sodowego i chlorku miedziawego jako katalizatoréw.
Otrzymany produkt wyodrebnia si¢ i cyklizuje w alkoholowym roztworze tugu potasowego.

Reakcja antrimidowania przebiega w podanych wyzej warunkach wbrew oczekiwaniu w sposéb selektywny,
to znaczy l-aminoantrachinon reaguje wylacznie z bromem w uktadzie benzantronowym, a nie z chlorem
w uktladzie pirazoloantronowym, w zwiazku z czym czgsteczka otrzymywanego sposobem wedlug wynalazku
barwnika zawiera w uktadzie pirazoloantronowym atom chloru. Uzyskany barwnik posiada czysty szary odcien
i odznacza si¢ Swietnymi trwato$ciami uzytkowymi.

Sposéb wedtug wynalazku pozwala na otrzymanie wartosciowego barwnika z odpadkowej w warunkach
krajowych soli dwupotasowej kwasu antrachinono-1,8-dwusulfonowego, z ktérej mozna na drodze chlorowania
wsrodowisku kwasnym i nastgpnej kondensacji otrzymanego 1,8-dwuchloroantrachinonu z wodzianem hydrazy-
ny w srodowisku pirydyny otrzymaé wyjsciowy 8-chloropirazoloantron.
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Wynalazek ilustruje nastepujacy przyktad, w ktérym czgsci oznaczajg czgsci wagowe.

Przyktad. 1cze$é 3,9-dwubromobenzantronu, 0,5 czg¢sci bezwodnego weglanu potasowego i 0,66
czesci 8-chloropirazoloantronu miesza si¢ z 10 czg¢$ciami nitrobenzenu i podgrzewa pod chtodnica zwrotna do
temperatury 206°. Mase reakcyjna miesza si¢ w temperaturze 204—206° (wrzenie) w ciagu 2—4 godzin i okresla
chromatograficznie catkowite przereagowanie 3,9-dwubromobenzantronu z 8-chloropirazoloantronem. Nast¢pnie
chtodzi si¢ mase do temperatury 180° i dodaje do niej 0,57 czesci 1-aminoantrachinonu, 0,20 czgsci bezwodne-
go octanu sodowego oraz 0,07 czgéci chlorku miedziawego. Cato$¢ podgrzewa si¢ ponownie do wrzenia (210°)
imiesza pod chlodnica zwrotna w temperaturze 208—210° w ciagu 2—4 godzin. Po chromatograficznym
okrefleniu calkowitego przereagowania 1-aminoantrachinonu.chtodzi si¢ mas¢ reakcyjng do temperatury
100—120° i filtruje. Otrzymany tréjantrimid przemywa si¢ nitrobenzenem o temperaturze 50°. Nitrobenzen
wymywa si¢ z osadu etanolem lub metanolem, ewentualnie odpedza z para wodng. Pozbawiony nitrobenzenu
produkt zawiesza si¢ w 10 czgéciach 10% kwasu solnego, podgrzewa do temperatury 75—80°, filtruje, przemywa
goraca wodg do odcieku obojetnego i suszy. Otrzymuje si¢ 1,5—1,7 czgsci brunatnego produktu (tréjantrimidu).
2,16 czesci wodorotlenku potasowego rozpuszcza si¢ w 4 czgsciach 96% alkoholu etylowego, ogrzewa miesza-
ning pod chtodnica zwrotna do 106° (wrzenie), chtodzi otrzymany roztwér do temperatury 50° i dodaje 1 czgéé
otrzymanego wyzej opisanym sposobem tréjantrimidu. Uzyskang zawiesing podgrzewa si¢ do temperatury 106°
(wrzenie) i miesza w ciagu 4 godzin, po czym chtodzi si¢ mas¢ reakcyjng do temperatury 100°, wlewa do niej
8 czgéci zimnej wody iutlenia otrzymany roztwér leukobarwnika woda utleniong lub tlenem powietrza.
Powstala zawiesing barwnika saczy si¢, przemywa goraca woda, nastgpnie 10% kwasem solnym o temperaturze
60—70°, ponownie goraca wodg i suszy. Otrzymuje si¢ 0,9—0,95 czesci szarzeni kadziowej o kadzi zielonkawo-
btekitne;. '

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania nowego szarego barwnika kadziowego na drodze kondensacji antrymidowej réwno-
waznych molowo ilosci 3,9-dwubromobenzantronu i 8-chloropirazoloantronu w obecnosci bezwodnego weglanu
potasowego w Srodowisku nitrobenzenu, nastgpnej kondensacji uzyskanego imidu z l-aminoantrachinonem
i cyklizacji uzyskanego tréjantrimidu w alkoholowym roztworze tugu potasowego, znamienny tym, ze 1 mol
imidu, otrzymanego na drodze kondensacji 3,9-dwubromobenzantronu z 8-chloropirazoloantronem kondensuje
si¢ bez wydzielania ze Srodowiska reakcji z 1 molem l-aminoantrachinonu, prowadzac reakcje kondensacji
w obecnosci bezwodnego octanu sodowego i chlorku miedziawego, po czym otrzymany produkt poddaje sig
cyklizacji w alkoholowym roztworze tugu potasowego.
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