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Sposéb wytwarzania zwigzkéw antrachinonowych
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania
zwigzkéw antrachinonowych o wzorze 1, w ktérym
jeden z podstawnik6w R; oznacza atom wodoru,
fluoru, chloru lub bromu, a drugi podstawnik R,
oznacza atomm wodoru lub obydwa podstawniki R,
oznaczajg atomy chloru.

Spos6b wedlug wynalazku polega na tym, ze
zwigzek o wzorze 2, w ktérym Hal oznacza atom
chlorowca, a R; ma wyzej podane znaczenie, pod-
daje sie reakcji z 3,5, 5-tr6jmetylocykloheksylo-
aming.

Reakcje prowadzi sie w znany sposéb na przy-
klad w temperaturze 80—200°C, korzystnie 100—
150°C,  zwlaszcza 110—130 °C w $rodowisku orga-

nicziiym, korzystnie w obecnoéci S§rodka wigzgcego

kwas.

‘Korzystnie stosuje sie samg 3, 5, 5-tr6jmetylocy-
kloheksyloamine jako rozpuszczalnik i ewentualnie
jako $rodek wigzgcy kwas lub tez obojetny w sto-
sunku do 3, 5, 5-tr6jmetylocykloheksyloaminy roz-
puszczalnik wysokowrzgacy, na przyklad wrzacy w
temperaturze 130—220°C taki, jak mono- i dwu-
chlorobenzen, dwumetyloformamid, dwumetyloace-
tamid, sulfotlenek dwumetylowy, eter glikolowy, a
zwlaszcza nitrobenzen.

Jako Srodki wigzgce kwas stosuje sie na przyklad
nadmiar aminy, trzeciorzedowg, malo lotng amine,

bardziej zasadowg od 3, 5, 5-tr6jmetylocykloheksylo-

aminy, zasadowg s6l metalu, na przyklad weglan
sodowy lub potasowy lub wodorotlenek metalu al-
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kalicznego. Jezeli to konieczne, stosuje sie kataliza-
tor z miedzi, taki jak miedZ sproszkowana, tlenek
miedziawy, chlorek miedziawy, tlenek miedziowy.
Produkty reakcji mozna w znany sposéb, na przy-
klad przez odparowanie, zwlaszcza pod zmniejszo-
nym ci$nieniem, destylacje z parg wodng lub roz-
cieficzenie odpowiednim $érodkiem, na przyklad niz-
szym alkoholem, takim jak metanol, etanol, izopro-
panol lub weglowodorem, takim jak eter naftowy,
ligroina, wyodrebniaé, odsgczaé, ewentualnie prze-
myé i wysuszyé.

Wytworzone zwxaékl o wzorze 1 sy wartofciowy-
mi pélproduktami do wytwarzania barwnikéw,
zwlaszcza barwnikéw rozpuszczalnych w wodzie.

+Tak na przyklad mozna zastgpié atom w poloZeniu

2 grupy sulfonowa, przez reakcje zwigzkéw o wzo-
rze 1 z rozpuszczalnym w wodzie, obojetnym zwigz-
kiem siarczynowym w $rodowisku wodno-organicz-
nym, na przyklad wodno-alkoholowym lub wodno-
-fenolowym- stosujgc fenol, krezol lub mieszaning
krezoli, przy czym stezony roztwér siarczynu stano-
wi faze wodna, w temperaturze 100—150°C, zwla-
szcza 120—130°C i pod ci$nieniém.

Ponizszy przyklad wyjasnia blizej spos6b wedlug
wynalazku.

W nastepujgcym przykladzie czeSci oznaczajg
czeSci wagowe, a procenty oznaczajg procenty wa-
gowe. Temperatury podano w stopniach Celsjusza.

Przyklad. Mieszanine 38,1 cze$é¢ 1-amino-2,4-
dwubramo-antrachinonu, 160 cze$ci 3, 5, 5-tr6jme-
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tylocykloheksyloaminy, 25 cze$ci bezwodnego octa-
nu potasowego i 0,5 czeéci chlorku miedziawego
ogrzewa si¢ tak dlugo w temperaturze 110—120°, az
zniknie z tej mieszaniny produkt wyj$ciowy. Na-
stepnie rozciericza si¢ mase poreakcyjng metano-
lem, odsgcza na zimno osad, przemywa metanolem
i nastepnie wodg i suszy. Wytworzony produkt od-
powiada wzorowi 3. .

Tak wytworzony zwigzek mozna poddaé dalszej
reakcji w nastepujacy sposéb:
10 czesci ewentualnie przekrystalizowanego produk-
tu ogrzewa sie w autoklawie z 50 czeSciami fenolu
i 20 czeSciami 50%, roztworu siarczynu potasowego
w ciggu 16 godzin w temperaturze 130°. Fenol od-
destylowuje si¢ z parg wodng i wysala barwnik,
odsgcza, przemywa roztworem soli, uwalnia od
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ewentualnie obecnych zanieczyszezeri nierozpu-
szczalnych w wodzie przez rozpuszczenie w goracej
wodzie, odsacza na gorgco, wysala i suszy. Tak
wytworzony barwnik odpowiada wzorowi 4.

Zastrzezenie patentowe

Spos6éb wytwarzania zwigzkéw antrachinonowych
o wzorze 1, w ktorym jeden z podstawnikéw R,
oznacza atom wodoru, fluoru, chloru lub bromu,
a drugi podstawnik R; oznacza atom wodoru, lub
obydwa podstawniki R, oznaczajag atom chloru,
znamienny tym, Zze zwigzek o wzorze 2, w ktérym
Hal oznacza atom chlorowca, a R; ma wyzej po-
dane znaczenie, poddaje sie reakcji z 3, 5, 5-troj-
metylocykloheksyloaming.
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