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Vynélez se tykéa zplsobu vyroby 2,2’-bispy-
razolanthronu, ktery je cennym meziproduk-
tem pro vyrobu kypovych barviv.

Vychozim materidlem pro ziskani 2,2’-bis-
pyrazolanthronu vzorce I

je pyrazolanthron, ktery se zdvojuje plisobe-
nim hydroxidu draselného neho sodného,
roztaveného za pfitomnosti tavidla. V né-
meckém patentu & 255641 je v roli tavidla
pouZit ethylalkohol a moldrni pomér hydro-
xidu alkalického kovu (hydroxidu draselné-
ho) a pyrazolanthronu ¢ini 5:1. Postup némec-
kych barvdren, popsany v Reportech (FIAT
1313 1II. str. 160) je ekonomi&t&jsi, nebot
pomér komponent hydroxid draselny k py-
razolanthronu a etanolu v roli tavidla je
zhruba 2:1:0,5, avSak tavba se provadi za
tlaku v autokldvu. V3echny komponenty se
nasazuji za chladu a po uzavieni autokldvu
se za pozvolného oh¥evu rozmichaji a vyhie-
jl na teplotu 125 °C. P¥i reprodukcich postu-
pu podle Reportl se ukdzalo, Ze je spojen
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s nergvnomérnym a sereprodukovatelnym
rozmichdvanim reak&ri smési, coZ méa za
nasledek nizké a kolisavé vytéZky 2,2'-bis-
pyrazolanthronu vzorce I a jeho neuspoko-
jivé nizkou kvalitu, a ddle s moZnosti p¥i-
paduého samovolného prehfati reakéni smé-
si, které je spojeno s nebezpednym vzriistem
tlaku v autokldvu.

Nyni bylo nalezeno, Ze lze p¥ipravit vy-
sokoprocentni 2,2’-bispyrazolanthron ve vy-
sokém vytEzku a bezpetnéji zplisobem podle
vynélezu.

Zplsob plipravy 2,2°-bispyrazolanthronu
z pyrazolanthronu pilisobenim hydroxidu al-
kalického kovu za piitomnosti tavidla na
bazi alifatickych hydroxyslougenin spodiva
podle vyndlezu v tom, Ze se vychozi pyrazo-
lanthron postupné vnési do taveniny hydro-
xidu draselného nebo sodného a tavidla s tep-
lotou varu 95 aZ 500 °C, ktera byla predehfa-
ta na teplotu 110°C aZ na 145°C, pFiGem?Z
jako tavidla se s vyhodou pouZiva alifatic-
kych alkoholfi, glykolli nebo jejich derivé-
td o poctu uhlikovych atom@i C3 aZ Gio, v§-
hodné& C4 aZ Cs.

Pro GspéSné provedeni postupu podle vy-
nélezu je velmi vyznamny vysoky obsah
KOH nebo NaOH v pouZitém hydroxidu al-
kalického kovu a to minimé&lng 85 %, a dale
dokonalé promichdvani reakéni smési v pra-
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b&hu celé reakéni doby, které se zajisti ta-
ké tim, Ze reakéni teplota pfi tavb& nekles-
ne pod 125 °C. ReakCni doba nutnd k dokon-
geni tavby &inf 3 aZ 8 hodin.

Zptisob pripravy ' 2,2'-bispyrazolanthronu
vzorce ! podle vyndlezu p¥inasi vyznamné
zlepdeni dosavadniho zpfisobu vyroby, které
spotivd v dobré reprodukovatelnosti proce-
su, v dobrych vytéZcich a kvalitd produktu
a v ‘odstranéni rizika nlynouctho z provede-
ni za tlaku.

Priklad 1
V" #elezném kotli s kotvovym michadlem

se za michani a ohfevu vnese 130 kg hydro-
xidu draselného o obsahu 85,8 % KOH do

30 kg n-butanolu. Po dobrém protaveni pifi

teploté 120°C se do taveniny vnese 60 kg
pyrazolanthronu 95,8 % (0,261 kmol) tak,
aby - prede3ld ddvka byla dobfe vmichéna.
Reakéni teplota 135 °C se pak udrZuje po do-
bu 6 hodin, p¥i 120°C se pozvolna pFipusti
za michéni 250 kg vody, rozmicha a pfepusti
do 1250 kg vody 60 °C teplé.

Pri teplot& 60°C se proudem vzduchu vy-
oxiduje nerozpustnd dvojdraselné sil 2,2'-
-bispyrazolanthronu, kterd se pak izoluje a
vysusi. Obsah 2,2'-bispyrazolanthronu se sta-
novi polarograficky. VytéZek 100 0% 1atky
&ini 70 aZz 80 Y% teorle reprodukovatelng.

P¥iklad 2

Analogicky podle postupu v piikladu 1 se

Zplsob piipravy 2,2'-hispyrazolanthronu
z pyrazolanthronu plsobenim hydroxidu al-
kalického kovu za piitomnosti tavidla na bé-
zi alifatickych hydroxyslougenin, vyznaceny
tim, Ze se vychozi pyrazolanthron postupné
vnasi do taveniny hydroxidu draselného ne-
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provede tavba 60 kg pyrazolanthronu (obs.

95,8 Y% polarograticky) v tavenin& 130 kg
hydroxidu draselného a 30 kg triethylengly-
kolu. Teplotu taveniny pii davkovani i re-
ak¢ni teplotu je moZno zvysit cca 0 5 aZ
10°C. VytZek 2,2’-bispyrazolanthronu ¢ini
75 a% 85 % teorie reprodukovatelné.

. Priklad 3

V Zelezném Kkotli s kotvovym michadlem
se vmisti 45 kg n-butanolu a za michani a
ohfevu se postupné vnese 130 kg hydroxidu
sodného o obsahu 90 % NaOH. Po dobrém
protaveni p¥i teplotd 125 °C se do taveniny
vnese 60 kg pyrazolanthronu 95,0 procent
(0,261 kmol) tak, aby predesla davka byla
dobie vmichéna. Reakéni teplota 135°C se
pak udrZuje po dobu 6 aZ 8 hodin, zvolna
se pripusti za dobrého promichédvani 300
kilogram@ vody, zhomogenizuje a piepusti
do 1500 kg vody 60°C teplé. Daldi postup
je shodny s piikladem 1. VytdZek 2,2'-bis-
pyrazolanthronu &ni 70 % teorie.

Priklad 4

Analogicky podle postupu Vv ptikladu 3
se provede tavba 60 kg pyrazolanthronu
v tavenind 130 kg hydroxidu sodného a 40
kilogramech triethylenglykolu. Reakéni tep-
lotu je moZno zvysit o 10 °C.

 PREDMET VYNALEZU

bo sodného a tavidla s teplotou varu 95 °C
aZ 500 °C, kterd byla pFedehfdta na teplotu
110°C aZ% 145°C, pfigemZ jako tavidla se
s vfhodou pouZiva alifatickgch alkoholfi, gly-
kolt. nebo jejich derivatd o poCtu uhliko-
vych atomf C3 aZ Cio, vyhodn& C4 aZ Cs.

3ivarografia, n. p., zdvod 7, Most
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