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Sposob wytwarzania 1-nitroantrachinonu

. 1

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania
l-nitroantrachinonu za pomocg reakcji Dielsa-Al-
dera przez kondensacje dienowg 5(8)-nitronaftochi-
nonu-1,4 z butadienem, w nitrobenzenie z nastep-
nym utlenieniem in situ utworzonego adduktu do
l-nitroangrachinonu.

Znane dotychczas metody otrzymywania 1-nitro-
antrachinonu, polegajgce na bezposrednim nitro-
waniu antrachinonu, prowadza najczesciej do uzy-
skania produktu zanieczyszczonego z reguly miesza-
ning izomerycznych dwunitroantrachinonow.

SposO6b wytwarzania czystego -1-nitroantrachino-
nu za pomocg reakcji Dielsa-Aldera przez konden-
sacje dienowg 5(8)-nitronaftochinonu z butadienem
i nastepne utlenienie uzyskanego adduktu do 1-ni-
troantrachinonu zostal opisany przez Worozcowa
i wspolpracownikéw (Zurnat Wsiesojuznogo Ob-
szczestwa im. Mendelejewa 5,475, 1960). Wedtug te-
go sposobu kondensacje prowadzi sie¢ w etanolu,
wyodrebnia addukt, po czym utlenia sie go do 1-ni-
troantrachinonu w oddzielnej operacji za pornoca
powietrza w etanolowym roztworze NaOH.

Stwierdzono, ze mozna znacznie uprosci¢ synteze
1-nitroantrachinonu, jezeli kondensacje dienowg
5(8)-nitronaftochinonu-1,4 z butadienem przeprowa-
dzi sie w $rodowisku nitrobenzenu. Utwcrzonego
w tvch warunkach adduktu nie trzeba przy tym
wyodrebniaé¢ z Srodowiska poreakcyjnego, lecz moz-
na go dalej w tym samym S$rodowisku utlenia¢,
przy czym nitrobenzen speilnia role srodka utlenia-
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» jacego. Utlenienie adduktu prowadzi sie w obec-

nosci dodatku piperydyny, katalizujgcej proces

utlenienia. )
Sposobem wedlug wynalazku kondensacje pro-
wadzi sie w temperaturze okolo 100°, za$ utlenia-
nie adduktu w temperaturze 180—200°C w obecnos-
ci 0,02 czesci wagowych piperydyny na 1 cze$é wa-
gowg wyjsciowego 5(8)-nitronaftochinonu-14.
Wprawdzie znane jest prowadzenie kondensacji
1,14—naftochinonu, jego pochodnych hydroksylowych,
alkilowych 1lub chlorowcowych z butadienem w
obecnos$ci nitrobenzenu (niemiecki opis patentowy
nr 544522, brytyjski opis patentowy nr 895620), jak
tez utlenienie poéwstatego adduktu za pomocg nitro-
benzenu wobec takich, katalizatorow jak piperydy-
na (niemiecki opis patentowy nr 571522), jednak
w przypadku przeprowadzenia tej reakcji z nitro-
wg pochodng 1,4-paftochinonu, Srodowisko to nie
bylo dotychczas stosowane. Trudno tez bylo prze-
widzieé¢, ze zastosowanie nitrobenzenu jako $rodo-
wiska reakcvjnego umozliwi otrzymanie 1-nitroan-
trachinonu wolnego od zanieczyszczen.
Przyktad. Mieszanine 1 cze$ci wagowej 5(8)-
-nitronaftochinonu-1,4 (otrzymanego np. przez ni-
trowanie 1,4-naftochinonu w fluorowodcrze), 9,5
cze$ci wagowej butadienu i 2 czesci wagowych ni-
trobenzenu ogrzewa sie w autoklawie w tempera-
turze 100°C w ciggu 2 godzin pod ci$nieniem okolo
5 atmosfer, po czym obniza sie ciSnienie, dodaje
0,02 czesci wagowej piperydyny i mase reakcyjng
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cgrzewa sie w temperaturze 180—200°C pod ci$nie-
niem atmosferycznym w ciggu 3 godzin az do cal-
kowitego wydestylowania wody, powstajacej pod-
czas reakcji. Po oziebieniu wykrystalizowuje 1-ni-
troantrachinon, przy czym uzyskuje sie 0,8 czesci
wagowych tego produktu.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania 1-nitroantrachinonu przez
lkondensacje 5(8)-nitronaftochinonu-1,4 z butadie-
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nem w rozpuszczalniku organicznym i nastgpne
utlenienie otrzymanego adduktu i wydzielenie kon-
cowego produktu na drodze krystalizacji znamien-
ny tym, ze kondensacje prowadzi sie w obecnosci
nitrobenzenu w temperaturze okolo 100°, po czym
utworzony addukt po dodaniu 0,02 cze$ci wago-
wych piperydyny na 1 cze$¢é wagowa wyjsciowego
3(8)-nitronaftochinonu-1,4 utlenia sie w tym samym
Srodowisku w temperaturze 180—200°C.
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