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Sposéb wytwarzania barwnika dwuaminowiolantronowego

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania barwnika dwuaminowiolantronowego.

Znane s3 sposoby wytwarzania barwnika dwuaminowiolantronowego przez nitrowanie wiolantronu,
a nastepnie poprzez redukcje grupy NO,. Ponadto znana jest ciSnieniowa metoda otrzymywania dwuamino-
wiolantronu, w ktérej dwubromowiolantron poddaje si¢ reakcji z amoniakiem pod cisnieniem okoto 50 atm.

Wadj iniedogodnoscia znanych sposobdw wytwarzania barwnika dwuaminowiolantronowego jest prowa-
dzenie reakcji pod podwyzszonym cisnieniem i konieczno$¢ stosowania specjalnej aparatury.

Istota wynalazku polega na tym, ze dwubromowiolantron poddaje sig reakcji stapiania z mocznikiem
i octanem sodowym, najkorzystniej w temperaturze od 140 do 160° wobec sproszkowanej miedzi metalicznej
jako katalizatora, w wyniku ktdrej otrzymuje si¢ barwnik dwuaminowiolantronowy.

Zaleta techniczna wynalazku jest latwy iprosty sposdb otrzymywania ‘barwnika, kt6ry nie wymaga
stosowania specjalnej aparatury i podwyzszonego cisnienia. Wydajnos¢ reakcji wymiany atoméw Brna grupy
NH; jest prawie ilosciowa, wynosi ponad 98,5%. Dodatek bezwodnego octanu sodowego obniZza temperature
topnienia masy reakcyjnej i wigze wydzielajacy si¢ Br.

Otrzymany barwnik daje wybarwienia zielone, ktdre w kapieli utleniajacej przechodza w wybarwienia
czarne (czerni indantrenowa BB).

Przyktad I. Wkolbie kulistej o pojemnosci 50 ml zaopatrzonej w chtodnicg powietrzng umieszcza sig
3 g dwubromowiolantronu, 3 g mocznika i 1,5 g octanu sodu i 0,01 g sproszkowanej metalicznej miedzi. Cato$é
ogrzewa si¢ na tazni olejowej w temperaturze od 145—155°C przez 2 godziny. Do goracej mieszaniny reakcyjnej
dodaje si¢ 20 ml wody destylowanej, a nastgpnie saczy si¢ na lejku. Nadmiar mocznika, octanu sodu, bromku
sodowego i powstalego octanu miedzi odmywa si¢ ciepta woda destylowang. Wydajnos¢ dwuaminowiolantronu
2,21 g—93,6% wydajnosci teoretycznej. Otrzymany barwnik o wzorze sumarycznym C34 H;s N, O, jest
czarnym proszkiem o temperaturze rozktadu ponad 465°C. Motki bawetniane uprzednio wyprane, wilgotne
poddaje si¢ skadziowaniu w kapieli o sktadzie:

2 ml oleju tureckiego

18 ml 30% roztworu tugu sodowego

0,5 g hydrosulfitu

50 ml wody destylowane;j
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a nastgpnie dodaje si¢ roztwér uzupetniajacy o sktadzie:

245 ml wody destylowanej

-3,2 ml 30% roztworu tugu sodowego

0,6 g hydrosulfitu

5 g soli kuchennej
oraz 3% barwnika w stosunku do wagi przedzy (10 g).

Wyfarbowanie prowadzi si¢ w temperaturze 60°C przez 30 minut. Po tym czasie dodaje si¢ roztwor (0,3 g
hydrosulfitu w 5 ml wody destylowanej), temperature kapieli podnosi si¢ do 80°C i ogrzewa si¢ zanurzone motki
mieszajac co jakié czas przez dalsze 30 minut. Nastepnie motki po wypraniu suszy si¢ na powietrzu. Motki s3
wybarwione na kolor ciemnozielony. Celem uzyskama czerni nalezy poddaé wybarwione motki kapieli utleniajg-
cej (np. w roztworze podchlorynu).

Przyktad Il Wkolbie okraglodennej o pojemnosci 250 ml zaopatrzonej w chiodnice powietrzng
umieszcza si¢ 9 g dwubromowiolantronu o zawartosci czystego dwubromowiolantronu 95%. Nast¢pnie dodaje sig
9 g mocznika i 4,5 g octanu sodowego oraz 0,01 g sproszkowanej miedzi metalicznej. Cato$¢ ogrzewa si¢ na tazni
olejowej w temperaturze 145—155°C przez 2 godziny. Podczas reakcji nastepuje lekkie spienienie masy reakcyj-
nej. Po uptywie 2 godzin do gorgcej mieszaniny reakcyjnej dolewa si¢ 60 ml wody destylowane; i cato$¢ poddaje
si¢ saczeniu, przemywa si¢ porcjami 4 razy po 30 ml gorgcej wody. Uzyskana wydajno$é produktu wynosi 6,7 g
tj. 93,9% w stosunku do uzytego dwubromowiolantronu i 98,5% w stosunku do zawartosci dwubromowiolan-
tronu,

Otrzymany barwnik o wzorze sumarycznym C3;4 H,¢ N, O, jest czarnym proszkiem o temperaturze
rozktadu ponad 465°C.

Otrzymane wybarwienie koloru ciemnozielonego na motkach bawetnianych potwierdza bardzo wysoki
stopien czystosci otrzymanego produktu.

Zastrzezenie patentowe
Sposéb wytwarzania barwnika dwuaminowiolantronowego, znamienny tym, z¢ dwubromowiolantron pod-

daje si¢ reakcji stapiania z mocznikiem ioctanem sodowym w temperaturze najkorzystniej od 140 do 160°C
przez okres 2 godzin wobec sproszkowanej miedzi metalicznej jako katalizatora.
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