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Sposéb wytwarzania [-nitroantrachinonu
Patent trwa od dnia 31 lipca 1961 r.

‘W znany sposéb antrachinon w pozycjl 1
mnitruje %le badZ nadmiarem stezonego HNOs,
‘badz stechiometryczn, ilosciag $rodka nitrujg-
cego w stezonym HeSOs Zaden jednak z wy-
mienionych sposob6w nie pozwala na bezpo-
§rednie ctrzymywanie czystego 1-nitroantra-
chinonu, ktéry mogiby stuzyé jako surowiec
do otrzymania 1l-aminoantrachinonu. W 1-ni-
troantrachinonie powstajgcym przy mono-ni-
tracjl antrachinonu znanymi sposobami, mozna
wykryé na drodze chromatograficznej obecnosé
okolo 10% 1,5 i 1,7-dwunitroantrachinonéw,
okolo 6% 2-nitroantrachinonu i okolo 4% 1,6
— i 1,7-dwunitroantrachinonéw (Coffey: Chem.
and Ind. 10. 1070, 1953 r.). Wyodrebnianie czy-
stego 1-nitroantrachinonu z takiej mieszaniny

*) Wiadciciel patentu oswiadczyl, ze wspol-
tworcami wynalazku sg inz. Stanislaw Gali-
nowski i inz. Stanistaw Swiatly.

na drodze chemiczne) jest technicznie niewy-

konalne .Zawodzi réwniez pozornie prosta me-
toda cczyszezania 1-nitroatrachinonu przez de-
stylacje prézniows, podano w niemieckim
opisie patentowym nr 281490. Stwierdzono,
ze jesli jako $rodowisko nitracji stosuje sie
zamiast stezonego H2S0s4, bezwodny fluorowo-
dér i nitruje antrachinom stechiometrycznag
iloscig lub niedomiarem $rodka nitrujgcego, np.
KNOs to nitracja przebiega selektywnie, dajagc
w rezultacie chromatograficznie czysty 1-nitro-
antrachinon.

Koncepcja nitracji niektérych zwigzké6w aro-
matycznych w bezwodnym HF byla poraz
pierwszy podana przez Fredenstagena w nie-
mieckim opisie patentowym nr 529538 w 1930
r., nastepnie podejmowana przez radzieckiego
chemika Gleicha (Swiadectwo autorskie nr

' 39775), wreszcie szerzej potraktowana przez ame-

rykanskiego badacza Simons’a (J. Am. Chem.



Soc. 63:608). “Wszyscy oni ‘jednak ogeamiczali
sie do najprostszych zwigzkéw aromatyczhych,
jak benzen, fenol, prowadzac reakcje w niskich
temperaturach okolo 0°C. Przedmiotem wyna-
lazku jest zastosowanie bezwodnego HF jako
srodowiska przy nitracji zwigzkéw wielopier-
scieniowych, jakimi s antrachinan i jege ho-

mologi przy jednoczesnym zastasowaniu tem-

peratur reakeji do okolo 100°C i ((prowadzeniu
procesu) w autoklawie.

W powyzszym sposobie, po przeprowadzeniu
reakcji, HF renegeruje sie caltkowicie przez

oddestylowanie (temperatura hezvmt_hmgo HP

wynosi okolo + 20°C), co sprowadza w prak-

tyce koszt wytwarzania ‘}-nitroanfrachinony

wylacznie do kosztéw surgwcéw podstawewrych,
to jest antrachinonu i $rodka nitrujacego.
Przy klad I Do autoklawu w:temperaturze:
0°C wlewa sie 10 czgsci wagowych bezwodne-
go HF, po czym dodaje 1 czg§¢ wagowg an-
trachinonu i 0,5 czeSci wagowych KNOs. Auto-
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klaw zamyka sie, ogrzewa stopniowo do tem-
peratury 60°C (ci$nienie okolo 3 atm.) i utrzy-
muje te temperature w ciggu 2 godzin. Wresz-
cie oddestylowuje sie HF ilosciowo do zasob-
nika, skad wraca on do obiegu. Pozostalo§é
w autoklawie stanowi chromatograficznie' czy-
¢ty 1-nitroantrachinon.

Przyktad II. Wedtug sposobu podanego
w przykladzle I nitruje sie 2-metyloantrachi-
nen, uzyskujge 1-nitro-2-metylentrachinon chro-
matecgraficznie czysty.

. Zastrzieienie pateatow e

Sposob wytwarzamia l-nitroantrachinonn i

. jego homologéw, znamienny tym, ze antrachi-

non nitruje sie w autoklawie, w Srodowisku
bezwodnego fluorowoderu, przy temperaturze:
reakceji do 100°C.

Instytut Przemysliu Organigzanego

s




	PL46428B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


