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Sposdb wytwarzania 3-amino-9-metylo-(lub etylo)-karbazolu

rd

Przedmiotem wynalazku jest sposdb wytwarzania 3-amino-9-metylo-(lub etylo)-karbazolu, pétproduktow
do barwnikéw dwuoksazynowych.

Znany jest sposéb wytwarzania tych zwigzkdw na drodze redukcji 3-nitro-9-metylo i 3-nitro-9-etylokarba-
2olu wodnym roztworem siarczku lub kwasnego siarczku sodowego w srodowisku 96%-owego alkoholu etylo
wego. Otrzymane surowe aminy oczyszcza sie przez rozpuszczenie ich we wrzacym 96%-owym alkoholu etylo-
wym i wytragcenie woda. Sposobem tym otrzymuje sie jednak produkty o temperaturach topnienia znacznie
nizszych, niz podane w literaturze. Wydajnos¢ opisanego sposobu wynosi okoto 60%. Sposéb ten wymaga po-
nadto regenerowania alkoholu etylowego ze sciekow w specjalnych kolumnach, co zwieksza koszt wytwarzania
omawianych amin i stwarza dodatkowe trudnosci technologiczne. Opdady z produkcji, wykonywanej tym spo-
sobem, zawierajg siarczek, kwasny siarczek oraz tiosiarczan sodowy, ktorych wykorzystanie stwarza dodatkowe
problemy do rozwigzania.

Omawiane aminy otrzymuje sie réwniez znanymi sposobami na drodze redukcji wymienionych wyzej
pochodnych nitrowych alkilokarbazoli chlorkiem cynowym i chlorowodorem lub cyng i stezonym kwasem sol-
nym w srodowisku wrzacego kwasu octowego. Sposoby te znajdujg jednak zastosowanie tylko w skali labora-

- toryjnej.
Sposobem wedtug wynalazku podd

aje sie 3-nitr-o-9-met‘ylo- lub 3-nitro-9-etylokarbazol redukcji za pomoca

opitkéw zeliwnych w srodowisku rozpuszczalnika organicznego, jak np. chlorobenzen, o-dwuchlorobenzen, to-
luen i ksylen wobecnosci wody i katalitycznej ilosci kwasu octowego w temperaturze 80—95°C. Wydajnosé
procesu wynosi w przypadku uzycia chlorobenzenu jako rozpuszczalnika 80—85%. Otrzymuje sie 3-amino-9-me-
tylokarbazol o temperaturze topnienia 171—173°C lub 3-amino-9-etylokarbazol o temperaturze topnienia
1121 13_°C. Uzyskane tym sposobem aminy mozna stosowa¢ bez dodatkowego oczyszczania do syntezy barwni-
kéw dwuoksazynowych. W przypadku uzycia jako rozpuszczalnikéw o-dwuchlorobenzenu, toluenu lub ksylenu
poddaje si¢ otrzymane sposobem wedtug wynalazku aminy dodatkowo krystalizacji z rozpuszczalnika, uzytego
jako srodowisko redukcji. Uzyskuje sie wymienione 3-amino-9-alkilokarbazole w podanych wyzej temperaturach
topnienia. Wydajnos¢ procesu wynosi w tym przypadku 70—75%.
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Opisany wyzZej sposdb pozwala na uproszczenie technologii i skrocenie czasu trwania produkcji wymienio-
nych pochodnych karbazolu na skutek wyeliminowania procesu oczyszczania otrzymanych amin oraz problemu
regeneracji Sciekdw zawierajgcych siarczki. Zastapienie alkoholu etylowego chlorobenzenem pocigga za sobg
poprawe warunkow bezpieczeristwa produkcji oraz obnizenie jej kosztéw. Dodatkowy bardzo powazny wptyw
na obnizenie kosztow wytwarzania omawianych amin posiada zwigkszenie wydajnosci ich syntezy w poréwnaniu
ze znanymi sposobami 0 20—25%.

Wynalazek ilustrujg nastepujace przyktady, w ktérych czesci oznaczajg czesci wagowe:

"Przyktad l|.'Mieszaning 320 czesci wody, 340 czesci opitkéw zeliwnych i 20 czgsci lodowatego kwasu
octowego ogrzewa sie, mieszajgc do temperatury 80° i dodaje 1.500 czesci chlorobenzenu. Nastepnie dodaje sie
stopniowo w cuagu 2 godzin w temperaturze 80—85°C przy energlcznym mieszaniu 226 czesci 3-nitro-9-metylo-
karbazolu, po ?zym miesza sie mase reakcyjna w temperaturze 80—85°C w ciagu 5—6 godzin, wkrapla sie do niej
w ciagu 15 minut 14 czesci wodorotlenku sodowego w postaci 15-owego wodnego roztworu. Mase miesza sig
w ciagu 0,5 godziny, dodaje do niej 10 czgsci wegla aktywnego i saqczy w temperaturze okoto 100°C~Po ochto-
dzeniu do 15° C odsacza sig wytracony osad i suszy w temperaturze 70°C. Otrzymuje sie 3-amino-9-metylo- kar-
bazol o temperaturze topnienia 171—173°C. Wydajnosé procesu wynosi 80%.

Postepujac opisanym wyzej sposobem, lecz uzywajgc zamiast chlorobenzenu tej samej ilosci o-dwuchloro-

. benzenu, toluenu lub ksylenu i poddajac nastepnie otrzymang aming dodatkowo krystalizacji z rozpuszczalnika,

uzytego jako srodowisko redukcji, otrzymuje sie z wydajnosciq 70% 3-amino—9-mety|okarbazo| o podanej wyzej
temperaturze topnienia.

Przyk+tad Il Postepuje sie sposobem, podanym w przyktadzie |, uzywajgc zamiast 1.500 czesci chlo-
robenzenu 1.000 czesci tego rozpuszczalnika a zamiast 3-nitro-9-metylokarbazolu 240 czesci 3-nitro-9-etylokar-
bazolu. Temperature masy reakcyjnej utrzymuje sie po dodaniu 3-nitro-9-etylokarbazolu w granicach 90— 95°C.
Wydzielony osad suszY sie w temperaturze 60°C. Otrzymuje sie 3am|no 9-etylokarbazol o temperaturze top-
nienia 112—113°C. Wydajnosc procesu wynosi 85%.

Postepujac opisanym wyzej sposobem, lecz uzywajac zamiast chlorobenzenu tej samej ilosci o-dwuchloro-
benzenu, toluenu lub ksylenu i poddajac otrzymang aming dodatkowo krystalizacji z rozpuszczalnika, uzytego
jako srodowisko redukcji, otrzymuje sie z wydajnosmq 75% 3-amino-9-etylokarbazol o podanej wyzej tempera- .
turze topnienia. -

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania 3-amino-9-metylo-(lub etylo)-karbazolu na drodze redukcji 3-nitro-3-metylo- lub 3-ni-
tro-9-etylokarbazolu, znamienny tym, ze proces prowadzi sie za pomoca opitkow zeliwnych w srodo-
wisku rozpuszczalnika organicznego, takiego jak chlorobenzen, o-dwuchlorobenzen, toluen i ksylen w obecnosci
wody i katalitycznej ilosci kwasu octowego w temperaturze 80—95°C.
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