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(54) Zpisob pF{pravy hn¥dého kypového barvive

Zpisob p¥ipravy hnddého kypového bar-
viva ve vysoké kvalité karbazolizaci 4,5'-
-dibenzolyemino-1,! -dianthrimidu v kyse~
1in& sirové tak, te se reakini smés po
karbazolizaci v kyselin& sirové o koncentra-
ci 95 % aZ v oleu s obsshem 5 % rozpu¥t¥-
ného kysli¥niku sirového, s vyhodou v ky-
selin& sirové 98 aZ 100 %, nefedi zFed&nou
kyselinou sirovou nebo vodou ha koncentraci
kgseliny sirové 80 aZ 90 %, s vyhodou 83
aZ 87 %, a vyloulend srafenina sulfédtu re-
dukovaené formy berviva se izoluje filtrsaci,
promgje kyselinou sirovou o koncentraci 83
af 87 % a prevede na pastu barviva rozmiché-
nim ve vod¥ a oxidaci. ’
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Vyndlez se tykd zplsobu pFipravy hn&dého kypového barviva C, I. Vat Brown 3 (Colour
Index 95015) ve vysoké kvalit¥ karbezoliza¥ni reskci 4,5 -dibenzoylemino-1,1’-dianthrimidu,
kterd zehrnuje izoleci sulfdtu redukované formy berviva.

Dosud bd#né zndmy a ve vyrobnim mi¥itku pouiiveny postup karbaszolizace 4,5 ‘-dibenzoyla-
mino-1,1 ~dianthrimidu, popisovany ve staersf literatufe (BIOS Final Reports 1493, str. 15)
i v nov¥j3ich premenech (SSSR pat. 659591), spodivd v plsobeni konc. kyseliny sirové 96
aZ 98% na uvedeny dianthrimid, vliti kdrbagoliza¥ni sm&si do vody, oxideci suspenze a izo=
laci barviva filtreci.

JestliZe se takto mé ziskat barvivo s vyhovujicim odstinem e jessem vybarveni, je bez-
podmine&n¥ nutné, eby vychozi 4,5 -dibenzoylemino-1,1’-dienthrimid byl prost ve vods
nerozpustnych anthrachinonovych nedistot.

Priprava 4,5'-dibenzoylam1no-1,t'-dianthrimidu Je néro&né na kvalitu surovin, prove-
den{ enthrimide¥ni reaskce & na zpisob izolace anthrimidu. Zjednodusovéni technologie
ptipravy 4,5 -dibenzoylamino-i,1 ~disnthrimidu, ai u% nept. podle SSSR patentu 659591 &i
Jinak, Je provédzeno ziskdvénim tohoto produktu znedistiného vedlejsimi ldtkemi ze syn-
tézy, a v disledku toho nelze obvyklym zplsobem karbazolizace dojit k barvivu vyhovuji-
cich kvalit.

Nyni bylo nslezeno, %e ke kypové hnddi C, I, Vat Brown 3 vyborné kvality lze dospdt
i ze silnd zne¥iktsného 4,5 °-dibenzoylamino-1,! ~-disnthrimidu zpdsobem podle vyndélezu.
Zpisob p¥ipravy hn¥dého kypového barviva ve vysoké kvalitd kerbazolizaci 4,5 -dibenzoyla-
mino-1,1 '~dienthrimidu spo¥ivéd podle vynélezu v tom, ¥e po karbszolizaci v prostiedf ky-
seliny sirové 95% a% oleam s obseahem 5 % kysli¥niku sirového, s vyhodou v kyselind sirové
98 a% 100%, se pridavky zred¥né kyseliny sirové nebo i vody uprevi koncentrace kyseliny
sf{rové v kerbazoliza¥ni smdsi ne hodnotu 80 a% 90 %, s vyhodou 83 a% 87 %.

Rozptylenim izoloveného sulfdtu do vody, oxidaci suspenze v kyselém prostiedi nap¥.
elkalickymi chloredfany a Upravou odfiltroveného produktu na formu vhodnou k barveni se
pripravi C. I. Vat Brown 3 ve vysoké &istotd.

Predm¥t vyndlezu Je ilustrovén nésledujicim p¥ikledem.
P¥r¥iklad

K sm&si 96,5 kg 1,5-dismincenthrachinonu (100 %) a 49 kg uhli¥itenu sodného ve 2 100 kg
suchého nitrobenzenu se pri teplotd 180 % p¥idd bdhem 30 minut 51,2 kg benzoylchloridu
(100 %), po 30 minutdch se reak¥ni sm¥s ochledi ne teplotu ni%3{ ne% 150 °C.a pridd se 150 kg
1-benzoylemino-4~bromanthrachinonu, 5 kg mddi, 10 kg teveného octanu sodného e 130 kg uhli-
¢itanu sodného, reask®ni sm¥s se zahfeje na teplotu 170 a% 175 % a udriuje na'ni za miché-
ni{ po dobu 4 a% 6 hodin.

Pek se pFidé 12 kg benzoylchloridu (100%) a reak¥ni smés se po 30 minutdch mdZe zpra-
covévat. Rozpou¥tddlo se po pripadném pridavku vody oddestiluje ve Venuletovd sulili,
ziskeny suchy surovy 4,5 -dibengoylemino-1,1 - dianthrimid se vnese postupnd p’i teplotd
20 a2 29 °C do 100% kyseliny sirové (tzv. monohydrétu), predloZené v mnoZetvi | 260 kg,
roztok se michd pfi teplotd 20 az 25 °C po dobu 2 e 6 hodin, a3 kepke zPeddné koncentro-
vanou kyselinou sirovou je Zervenofislové barvy.

Pek se bdhem 6 hodin pPikepe 2 181 kg kyseliny sirové o koncentraci 78 % a posléze
se vyloulend srafenina sulfdtu redukovené formy barvive odfiltruje, promyje podle pothe-
by 600 eZ 1 200 kg kyseliny sirové o koncentraci 83 e 86 % e rozmichd v roztoku 110 kg
chlorefnanu draselného ve 2 800 1 vody. Suspenze se oxiduje 6 hodin p¥i teplotd 90 °c,
aktivni chlor se zrulf{ prfdavkem potFfebného mnoZstvi sifisitanu sodného a pasta barvive
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vhodnd k findlni Udprav& se ziskd filtrac{ za horka & promytim pasty vodou.do neutrdlni
reakce filtratd.

PREDMET VYNALEZU

Zplsob vyroby hnddého kypového barvive ve vysoké kvelit® kerbazolizaci 4,5 -~ dibenzoy-
lamino-1,1"-dianthrimidu v kyselind sirové, vyzna¥eny tim, Ze se resk¥ni sm&s po karba-
zolizaci v kyselind sirové o koncentraci 95 % a% v oleu s obsahem 5 % rozpuiténého ky-
sli¥niku sirového, s vyhodou v kyselind sirové 98 aZ 100 %, nsfedi zfeddnou kyselinou
sirovou nebo vodou na koncentraci kyseliny sirové 80 aZ 90 %, s vyhodou 83 a% 87 %, a vy-
lou¥end srafenina sulfdtu redukovené formy barvive se izoluje filtraci, promyje kyselinou
sirovou o koncentraci 83 a%¥ 87 % a prevede ne pastu barviva rozmichénim ve vod¥& a oxidaci.
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