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Zplsob vyroby pyrazolanthronu

Vynqlez se tyka zpusobu vvroby nytazolanthronu 2z l-aminoantrachinonu. Pyra zolanthron
je vvznamny“%olotovarem nri vvrobe antrachinonovvch barviv,

PH1 dosud znémych zpﬁsobech vyroby se v prvnim stupni diazotuje 1-sminoantrachinon
v nrost¥edi kyseliny sirové na l-antrachinonyl-diazoniumsulfdt, ktery se izoluje ve formé
vodného filtra¥nfho koldfe. K sniZeni rozpustnosti se pPi izolaci pou¥ivd zineSnatfch
gsolf (nap¥iklad ZnClz). Ve druhém stupni se vodnd suspenze l-antrachinonyl-diazoniumsulfé-
tu redukuje v alkalickém vodném nrost¥edf siFi¥itanovymi ionty ne siil l-antrachinenyl-
-hydrazin-N N -disulfonove kyseliny., V technické praxi jde zpravidla o sdl draselnou, ’
p¥ivadné sodnou. Vznikly l-antrachinonyl-hydrazin-N,N ‘-disulfonan se izoluje v krystalic-
xé formé jako vodny filtra¥ni koldd, T¥etim stupném syntézy je cyklizace v prostied{ kon~
centrované kyseliny sirové na vpyrazolanthron, ktery se z reaki ntho prostdedi vysrdZ{
z¥edénim vodou, izoluje filtreci, promyvd vodou a sudi. o

Izolace l-antrachinonyl-hydrazin—N N-disulfonanu se provddi krystalizacl ve formé
‘ dr=gelné soli piidavkem draselnych iontl de reak6n£ amési po redukci diazoniové soli,
Zpyavidla se p¥iddvéd chlorid draselny, pFipadné se voli kombinace draselnych iontd s lev-
né3i%im chloridem sodnym, kterj se pFiddvé na doplnéni vysolovaciho efektu. Divod k izo-

laci ve formd draselné soll spodivd v jeji nizké rozpustnosti v daném reak¥nim prostiedi.
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V obecném np¥ipadé se tedy ve srovnini s izolacf{ ve formé pouze sodnévsoli giskd vy¥&{
vitéZek., Nevihodou je v¥ak soudasné vyluSovédni vedlej¥fch létek z reak¥ni smssi, kterd se
orojevi zhorSenfm kvaliiy technického produktu. Podfl vedlej%fch ldtek vzristd zvlE¥té
tehdy, Jestli¥e byla redukce diazoniové moli nedokonmale vedena. Dal¥{ nevyhodou je znadné
mno¥stvi vody, kterou filtradn{ koldd dreselné soli zedrfuje. Pro t¥et{ stupn syntézy,
ktery nrobihd v koncentrované kyselind sirové, je tuto vodu nutno odstranovat nebo
chemicky vézat, protofe snifovdn{ koncentrace kyseliny lirovélv oyklizadnim stupni vede

k prud kému poklesu kvality pyrazolenthronu, Dossvadn{ ¥efenf tokoto preblému, jako lime=
véni filtraimfho kold¥e tlakem a¥ 15 MPa, Sdstedné suNeni, poufiti nadbytku nebe v¥ti{
koncentrace kyseliny sirové, prodlufevén{ reakdni doby oyklizace nebo zvyﬁov(ni reakdnf
teploty o#i oyklizaci, jsou znisodby bud neekonomické nebo nevhodné z hlediske nobezpo&i
rozklednych reakol a sni¥en{ kvality produktu.

Uvedené nevyhody odptrunuje zplisob v¥roby pyragolanthromu g l-sminoantrachinonu dise
zotaci ne l-antrachinonyl-diazoniumsulfdt, redukoi gi¥i8itanovymi ionty v alkalickém
prost¥ed! za vzniku 1;antraohinonyl-hydrazin—ﬂ,N'-disulfonunu alkalického kovu & kone¥né
eyklizae{ koncentrovanou kyselinou sirovou na pyrazolanthron nodle vynélezu, jeho¥ podsta-
tou je, %e se pFi redukei l-antrachinonyl—diazoniumsulritu udr¥uje pH v rosmezi 9,5 a¥
10,5, méFeno o¥1 20 °c,
o7 Takto se zimkd l-antrachinonyl-hydrazin-n,Nf-disulfonan ve vysoké Sistoté, tak¥e
Jej lze 1zolovat 2 reakdni sm¥si 1 ve form$ sodné soli ve vysokém vité¥ku, Sodné sil pFfitonm
vykryeteluje v dob¥e vyvinutyoh krystaloph a na b¥fném f1ltrainim zeabizenf se z{ské snedne
£11tradnf kold¥ s obsmhem vlhkosti pod 25 % hmotnostnioh, b&2né 1 10 a¥ 15 % hmotnostnick.
Nutnost suﬁoni nebo jiného odstranovén{ vody pred zpracovdnim v oyklizednim stupai odpadd
a vya+a§i ge s b¥¥nou kyselinou sirovou 96 a% 100 %. P¥imo g reskini emési se ziské pyra-
’ zolanthron 8 teplotou tdni 290 a¥ 292 °C, tedy v kvalité pPedtim do-aiitolné pouze dal¥im
pFedifténim, v

Pro objasnéni podstafy Jsou uvedeny p¥iklady provedeni, Uvdaséné dfly jmou dfly

-hmotnostni,

P¥{klad 1

Ve 280 dilech kyseliny sirové 93 a¥ 95% me rozpustf 15 4{1% dusitanu sodného s pHi
~ teplot¥ 10 a¥ 20 °C me vnese 44,6 Af18 l-aminoantrachimonu. Po Uplném rozpultén{ se teplo~
ta zvyif na 35 °C s amds se voust! do smEsi 500 df18 vody a 300 418 ledu. Suspenze
l-antrachinonyl-diazoniumsulfdtu se odfiltruje a promyje 20 % roztokem chloridu sodnéhe.
Z £11trédtd se p¥idavkem 50 df1% chloridu sodného a 8 af14 ehloriduqzinnaa.tého vyariii
dad 8 vodfl &iazonioyé soli, ktery se odfiltruje a spojf s hlavnim pod{lem, Ziské se
celkem 170 d{184 vodného filtra¥nfho kold¥e l-antrachinonyl-diszoniumsulfétu,

Ve 470 dflech vody se rozpust{ 56 dilﬁ‘dvodsifiﬁifanu godného & 25 418 hydrexidu
sodného,. Potom se p¥idd 240 dilﬁ ledu, aby teplota klesla pod 15 %0, Potom se pfiadved
filtraini kolds l-antraohinonyl-diazoniumsﬁlfdtu e dal¥{ hydroxid sodny tak, Aby hodnota
pH eméai byla stdle v rozmezl 9,5 a% 10,5. Teplota se udriuje v rozmez{ 20 &% 27 °cC,.



Po vneseni diazoniumsulfdtu ue‘alkalita a teplota udriujfl v uvedenfeh mezich po dobu

15 hodin. potom se teplote zvy¥{ na 85 %y, P¥idé se 1,6 dflu aktivniho uhlf a um&s se
£1ltruje. Cirf £iltrdt se smisfi & 89 dily ochloridu sodného a ochladf pomelu ma 25.°C.
Krystaliek§ l-antrachinonyl-hydrazin-N,N ‘wdisulfonan sodny se odsaje, Ziskd se tiltraéni
kolds s obsshem vlhkosti 20 %, ktery se za michdni vnese do 440 dfld kyseliny sirové
108, Po rogpukténi se rostok zah¥eje ne 95 °C, ochladf a pF¥idavkem 500 {1} studené vody
ge vyloudi pyrazolanthron, ktery se odfiltruje e promyje vodou. Z2{akd se 39 d{1) pyra-
golanthronu, tj. 88,5 % teorie, po¥itdno na l-aminoantrachinon, Teplota tén{ 290,5 uﬁ‘
291 °c,

Piiklld 2

Y 540 dflech vody se rozpustf{ 75 dfld siFi¥itany lodného a alkdlitu se ‘upravi hydro-
xidem sodnym na pH 10,5 p¥t 20 °c. Za stéléhe miochénf se pPiddvd sou¥asnd vodné suspenrze
l-antrachinonyl-diazoniumsulfétu, p¥inravend diazotaof 44,6 dflu l-aminoantrechinonu a roz-
michan{ ve 200 &flech vody a roztok hydroxidu sodného tak, aby hodnota pH nevybodila r roz-
mezf 9,5 a¥ 10,5, Teplota se udriuje v :nzmoai 20 a¥ 25 °C. Pp vnesen{ aiazoniumsulfétu se
alkalita udr¥uje v uvedemfch mesich po dobu 10 a% 15 hodin. Potom se teplota evi¥é{ na
85 °c, pfidajf se 2 dily aktivafho uhli a smis ce zriltrujo. Piiluﬁkol 73 4114 chloridu
sodného a oohlagenim na 20 °C se vyloud{ krystelicky l-antrachinonyl-hydragin-N,N’-disulfo-
nan sodny, ktery se odfiltruje. Ziské se £11tradnl Xold¥ s obsahem vlhkosti 10 a¥ 15 %.
Syntéza pyrazolanthronu se dokonS{ postupem podle pFikladu 1, 2iskd se produkt o teplotd
tdnf 291 a% 292 °C, | ‘

pigpuMET vYNALEZU

Zplsob vyroby pyrazolanthronu z l-aminoantrachinonu diagotaci na 1~nntru6hinonyln
-liazoniumnulfdt..rodukoi si¥18itanovimi ionty v alkaliokém nraltfudi ra veniku l-antrechi-
nonyl-hydregin-N, N'-linulronnnu alkuliokého Rovu a kone¥n¥ oyklizaeof konoentrovanou kyse=
1inou airovou ne. pyralolunthron, vyzna&oni tim, ¥e se p¥i rodukei l-antrachinonyl«diano=
niumsulfétu udriuje pH v rozmezi 9,% a¥ 10,5, mé¥eno pFL 20 %,
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