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. Erfindungsanspruch:

Verfahren zur Herstellung von 4,4’-Diamino-polykisazo-anthracenen, gekennzelchnet dadurch, daR
4,4'-Dichloro-polykisazo-anthracene des Formeltyps |, wobei n = 0, 1, 2 od. 3 sein kann, mit einem
Amin des allgemeinen Forme' ,ps |l, wobei Ry entweder Wasserstoff oder, ahnlich wie R,, einen
beliebigen aliphatischen oder aromatischen Rest, der im erstgenannten Fall aus einfachen
unverzweigten oder verzweigten Kohlenstoffketten von einem bis achtzehn Atomen und im
zweitgenannten Fall aus einfachen unsubstituierten bzw. nahezu beliebig substituierten Phenylresten
bestehen kann, darstellt, in einem vorzugsweise dipolar aprotischen Lésungsmittel wie DMF, DMSO,
HMPT oder CH3CN bei Temperaturen um 100°C zu Verbindungen des Formeltyps Ill, wobei n, R, sowie
R die gleiche Bedeutung wie in Formel | bzw. Il besitzen, umgesetzt werden.

Anwendungsgeblet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 4,4'-Diamino-polykisazo-anthracenen. Derartige Verbindungen besitzen
Bedsutung als Farbstoffe zum Anfarben von Plasten und Fasern, als Sensibilisatoren fiir elektrooptische
Aufzeichnungsverfahren sowie als pH-Indikatoren in der analytischen Chemie.

Charakterlstik der bekannten technischen Ldsungen

Die beanspruchten 4,4'-Diamino-polykisazo-anfhracene sind bisher unbekannt.

Ziel der Erfindung

Zisl der Erfindung ist es, die bisher nicht bekannten und als Farbstoffe zum Anfirben von Fasarn und Plasten, als Sensibilisatoren
sowie pH-Indikatoren einsetzbaren 4,4'-Diaminopolykisazoanthracene auf einfache Weise zugénglich zu machen.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Aufgabe der Erfindung Ist es, die bisher nicht bekannten 4,4'-Diamino-polykisazo-anthracene auf einfachem Wege aus leicht
verfiigbaren und unbedenklich handhabbaren Ausgangsstoffen in hoher Reinheit und guten Ausbeuten zugénglich zu machen.
ErfindungsgeméR wird die Aufgabe dadurch gelést, daR die leicht und bequem zugéinglichen 4,4'-Dichloro-polykisazo-
anthracene der Formel |, wobei n = 0, 1, 2, 3soin kann
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mit einem /imin der Formel |,
Ry-NHR; 1§

wobei R, entweder Wasserstoff oder, &hnlich wie R;, eLnen beliebigen aliphatischen oder aromatischen Rest, der im
erstgenannten Fall aus einfachen unverzweigten oder verzweigten Kohlenstoffketten von einem bis achtzehn Atomen und im
aweitgenannten Fall aus einfachen unsubstituierten oder nahezu beliebig substituierten Phenylresten bestehen kann, darstellt,
in einem vorzugsweise dipolar aprotischen Lésungsmitte! wie DMF, DMSO, HMPT, CH,CN bei Temperaturen um 1€0°C zu
Yerbindungen dss aligemeinen Formeltyps il .
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wobei n, Ry sowie R, die gleiche Bedeutung besitzen wie in Formel | bzw. I, umgesetzt werden.,

Ausfahrungsbélspiele
Nachstehend wird die Erfindung anhand einiger Ausfiihrungsbeispiele niher erliutert.

Belsplel 1 4,4'-Dimorpholino-tetrakisazo-anthracen

0,1mol 4,4'-Dichloro-tetrakisazo-anthracen wird in 100mI DMF gelést und mit 20 ml Morpholin umgesetzt. AnschlieRend wird
auf dem Wasserbad erwdirmt und der Reaktionsverlauf diinnschichtchromatographisch so lange vertolgt, bis kein Ausgangsstoff
mehr nachweisbar ist. Zu diesem Zeitpunkt wird die Reaktionsmischung erkalten gelassen, in 500 ml Eisessig gegeben und vom
ausgefalienen Niederschlag abgesaugt. AnschlieBend wird aus Eisessig umkristallisiert.

Die Ausbeute betrdgt 70,5% der Theorie. Fp: 312-315°C

Belsplel 2 4,4'-Diphenylamino-tetrakisazo-anthracen

0,1mol 4,4'-Dichloro-tetrakisazo-anthracen wird in 100ml DMF geldst und mit 20m! Anilin umgesetzt. AnschlieBend wird auf
dem Wasserbed erwérmt und der Reaktionsverlauf diinnschichtchromatographisch so lange verfolgt, bis kein Ausgangsstoff
mehr nachweisbarist. Zu diesem Zeitpunkt wird die Reaktionsmischung erkalten gelassen, in 500 ml Eisessig gegeben und vom
ausgefallenen Niederschlag abgesaugt. AnschlieBend wird aus Eisessig umkristallisiert.

Die Ausbeute betrigt 70,6% dar Theorle. Fp: 289-291°C

Weitere, auf analogem Wege hergestelite Beispisle fiir 4,4’-Diamino-polykisazo-anthracene finden sich in nachstehender
Tabelle.

Tabelle

4,4'-Diamino-polykisszo-anthracene lil (R, = H)
n=0, Ry = H
R; Fp°C Ausb. (% d.Th.)
n-CHg— 291 75
n-CaHys— 285-289 70,5
ﬂ-c“st— 261-263 73
CsHs— 275-276 74
CgHrCHr * 299-302 70,5
n=
n-C4Hyp~ 310-311 70,5
n-CgHys~ 305~307 69
H-CuH;r 271-273 73
CeHs— 245 70,5
CeHs—CH~ 269-273 n
n=2
n-CHg— 281-283 7.5
n—CgHys— 299-301 73
I'l-Cqur 307-309 70
CoHg— 319 70
CeHg—CH 311-313 72,5
n=3
n-Cy-Hyg 301-303 "
n—-CyH 5~ 289-293 70,5
n—Cqus—' 278-279 73
CeHs— 289-291 73

CeHs—CH- 295 705
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