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.Beschreibung

Anwendungsgebiet der Brfindung
Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur

Gewinnung oder Isolierung von hochreinen ¢t ,8'~Dini-

troanthrachinonen (d.h. den 1,5~,und 1,8-Isomeren).

Charakteristik der Dbekannten technischen Lbsungen

Die Dinitrierung von Anthrachinon kann in Schwefelsdu-
re durch Umsetiung mit Salpetersdure {siehe J. Chen.
Soc. 117 (1920) lool-loo4; Hefti, Helv. Chem. Acta 14
(1931) 1404-1427; FR-PS 2 294 162 und FR-PS 2 151 965)
oder in Salpetersdure (siehe Boettger und Pettersen,

Annalen 166 (1881) 154; DE-OS 23 o6 611 und DE-OS

23 51 590) erfolgen.

Bei dieser Dinitrierung bilden sich unabhdngig von
der beséhriébenen Verfahrensweise neben den gewilinsch-
ten tX,&’-Dinitroderifaten die ¢, 8- und ﬁ,ﬁ'—De:i&ate
in nicht zu vernachldssigenden Mengen. Die 1,5- und
1,8-Dinitroanthrachinone sind wertvolle Zwischenpro-
dukte fir die Herstelluné von. Farbstoffen flir natiir-
liche und synthetische Fasern (siehe die Farbstoffe
der Colour Index Nummern 62 Soo) 64 500, 65 405,

65 415, 65 425, 69 ol5, 69 o025 und 7o 5lo). Damit die

bei der Dinitrierung erhaltenen Produkte verwendet
werden konnen, miissen sie von den darin enthaltenen

1,6-, 1,7-, 2,6~ und 2,7-Isomeren befreit werden.
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Fiir diese Trennung wurden verschiedene Verfahren vor-

geschlagen:

a) Es wurde zundchst Vorgeschlagen, das Material néch

5

1o
b)
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der Nitrierung zu filtrieren, um die LOslichkeit
der x,ﬁ—'und'ﬁ,ﬁ'-Derivate in Schwefelsdure auszu-

niitzen (siehe die FR-Patentschriften 2 294 162 und

2 251 965). Diese Methode besitzt jedoch den Nach-

teil, da8 nicht hinzunehmende Verluste der & ,0l'-Di-

nitroderivate auftreten.

Es wurde weiterhin vorgeschlagen, das Produkt der
Dinitrierung einer indirekten Sulfonierung mit

einer. . widRrigen Alkalimetallsulfitldsung zu unter-

- werfen, bei der die ®,B~ und 8,8'-Derivate bevor-

zugt angegriffen werden (siehe die US-PS 2 309 708).

- Da diese Reaktion nicht selektiv ist, fiihrt auch

sie zu einem erheblichen Verlust an den &, el'-Deri-~

vaten. .

Schlieflich kann man die Trennung in der Weise be-
wirken, das man die Dinitrierungsmischung mit Lo~
sungsmitteln vom Typ der thlenwasserstoffe, der

Ather oder der Sduren, in denen die &,«'-Derivate o

~ im wesentlichen unldslich sind, behandelt (FR-PS

2 313 349).



4

lo.

.15

20

25

-3- 214637

Darlegune des Wesens der Erfindung
Es hat sich nunmehr iiberraschenderweise gezeigt, daB

man die o ,o'-Dinitroanthrachinone mit hoher Reinheit
aus Mischungen isolieren kann, die neben den o ,X' -

Derivaten bis zu 50 Gew.-% «&,B- und 8,B'-Derivate

- und gegebenenfalls Mononitreanthrachinon und Anthra-

chinon enthalten, indem man diese Mischungen mit ei-

nemn organischen Lésungsmittél behandelt, in dem die

o, o' -Derivate praktisch unldslich sind, wenn man als

Losungsmittel einen Ester verwendet, der von einer

- Monocarbonsdure, ejiner Dicarbonsiure oder Phosphor-

sdure abgeleitet ist und bei Atmosphdrendruck einen
Siedepunkt von mehr als 120°C und vorzugsweise von

mehr als 170°C besitzt.

Gegenstand der Erfindung ist daher das Verfahren ge-

man Hauptanépruch.

~

Die Unteranspriiche 2 bis 8 betreffen besonders bevor-
zugte Ausfiihrungsformen dieses erfindungsgemdfen Ver-

fahrens.

Als bei dem erfindungsgemifen Verfahren zu verwendemn-
dé.L8SUhgsmitEéi kann man insbesohdere nennen: Aceta-
te, deren Esterkette 4 bis'l3 Kohlenétoffatome auf-
weist; Phosphate, deren_ﬁsterketten jeweils 1 bis 7 Koh-
Jenstoffabzmzaufweiéen: Benzoate, deren Esterkette 1

bis 4 Kohlenstoffatome aufweist; Phthalate, deren

2473.C.
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’Esferketteh jewéilévl bis 13 Kohlenstoffatome aufwei- *
sen; Malonate, deren Esterketten jeweils 1 bis 4 Koh-
lenstoffatome aufweisen; und Methyl;aéetylacetat und
AthYl;acetylaéetat. Ihsbesondere'kann man. nennen die.
5 | Methyl-, Aphyl-, Butyl- und -Tollyl-ester der Phos-
phorsdure; die Methyl- und Athyl—esterAder Benzoeséuf
re; aie Methyl-, Butyl-, Noﬁyl— und Tridecyl-ester.
dér Phthalsdure; die Methyl- und Athyl—éster der Ma-
lons&ure; Athyl—acetylacetat;.n-Butyl—acefat, Octyl-
lo - acetét, Nonyl-aéétat, Cyclohexyl-acetat und p-Tollyl-
" acetat; und Mischungen dieser Losungsmittel. Aus tech-
nisch bedingten Griinden verwendéf man Vorzugsweise
Dialkylphthalate, deren Alkylgruppen geradkettig oder
Verzweigt sin& und i bis 13 Kohienstoffétome aufwei-
15 sen, wobei aus wirtschaftlichen Griinden insbesdndere
die verzweigtkettigen Phthalate bevorzugt sind, die

von Oxo-Alkoholen abgeleitet sind.

Die zu reinigenden Mischupgen konnen durch die Dini-
20 trierung von Anthrachinon oder die Nitrierung von 1-
Nitro—anthrachinon’mithalpeterséure‘gebildet sein,
die gegébenenfalls'in Gegenwart von Schwefelééure
durchgefiihrt worden ist. Es kaﬁn sich auch um synthe-
tisch gebildete Mischungen hanéeln.
25 o

Zur Durchifiihrung des erfindungsgeméﬁen Verfahrens be-

2478.C.



5. 214637

handelt man die zu reinigendé Mischung mit dem L&sungs-
mittel bei einer Temperatur‘zwischenIZO und 200°c und
vorzugsweise zwischen 50 und 200°C, worauf man, gege-.
benenfalls nach dem Kithlen, die unldslichen Anteile,

5 die im wesentlichen aus den g,«J;Derivaten bestehen,
unter Anwendung iliblicher Verfahrensweisen, beispiels-
weise durch Filtration, abtrennt. |
Es ist>ersichtlich, daf die Behandlungstemperatur un-

lo terhalb des Siedepunkts des verwendeten Ldsungsmittels
liegen muB, wenn man nicht unter Druck arbeiten will.
Die zu reinigende Mischung kann in das zuvor auf die
fiir die Behandlung ausgewdhlte Temperatur erwdrmte LS—
sungsmittel.eingebracht werden. Man kann jedoch auch

15 die-zu reinigendé Mischung in das kalte LOsungsmittel
einb;ingenAund dann bis zur gewlinschten Temperatur er-
hitzen. Die Kontaktzeit zwischen dem oder den Lsungs-—
mitteln und‘der zu reinigenden Mischung kann zwischen

30 Minuten und 15 Stunden variieren.

20
Im allgémeinen verwendet man das Losungsmittel in ei-
ner Gewichtsmenge,’die dem 2- bis 12-fachen und vor-
zugswéise dem 2- bis 6-fachen des Gewichts der zu rei-
ﬁigenden Mischung in trockenem Zustand entspricht.

25 Diese Menge ist vorzﬁgsweise umgekehrt proportional

der Filtrationstemperatur.

2478.C.
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statt von einer zu reinigenden Mischung auszugehen,

die in trockenem Zustand vorliegt, kann man direkt
einen nach der Nitrierung gewonnenen Prefkuchen ver-
wenden und diesen durch Destillation in Gegenwart

des verwendeten Losungsmittels entwdssern.

Die Ausbeute der Behandlungsmafnahmen kann durch

Riickfiihren und Wiederverwenden des Filtrats verbes—

sert werden.

Das nach der Filtration in dem Filterkuchen enthalte-
ne Losungsmittel kann durch Waschen des Filterkuchens
mit anderen Losungsmitteln, wie Methanol, Athanol und

tert.—Butanol, entfernt werden.

Ausfuhrungsbelsplele

Die folgenden Beispiele dienen der weiteren Erlaute*ung

der Erfindung.

Beispiel 1
Unter Riihren bringt man 75 Gew.-Teile einer Mischung

aus Dinitroanthrachinonen der folgenden Zusammenset-

zung:

‘41 7 Gew.~-% 1,5- Dinltroanfhrachlnon

37 8 Gew.-% 1,8- DlnltLoanthrachlnop

17,5 Gew.-% 1,6- und’ 1 7- Dlnltroanfhrachlnon

3 Gew.-% 2,6~ und 2,7- Dlnltroanthrachlnon, 1-Nitro-

anthrachinon und Anthrachinon

- 2478.C,
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mit 300 Gew.-~Teilen Dinonylphthalét in Kontakt. Man
erhitzt auf 180°C und hilt diese Températur wéhrend
2»Stuhden aufrecht, wonach man auf 170°C abkiihlen
lant uﬁd diese Temperatur wdahrend 3o Minuten beibehéit.

5 Man filtriert anschliefend iiber eine auf 170°C vorer-
hitzte Glasfritte, saugt ab, wischt den Filterkuchen
mit Methanolvund trocknet bis zur Gewichtskonstanz bei
efwa 60°C. Man erhilt 53 Gew.—Teile einer Mischuﬁg aus
1;5—Dinitroanthrachinon und 1,8-Dinitroanthrachinon

lo (51,8’Gew;—% des 1,5-Isomeren und 45,1 Gew.-% des 1,8-"
Isoﬁéren) mit einer Reinheit von 96,9 %, was einer

Ausbeute von 86,1 % der Theorie entspricht.

Beispiel 2
15 Wenn man in Beispiel 1 das Dinonylphthalat durch Di-~
octylphthalat ersetzt, so e:zielt man identische Aus-

beuten und Reinheiten.

Beispie i 3

- 20 Wenn man. in Beispiel 1 nﬁr 225 Gew: -Teile Dincnylphtha-
lat verwendet, so erhélﬁ man 56 Gew.-Teile einer Mi-
schung aus 1,5-Dinitroanthrachinon und 1,8-Dinitro-
‘anthrachinon (51 Gew.-% des 1,5~Isomeren und 44,9 Gew.-
% des 1,8-Isomeren) mit einer ﬁeinheit von 95,9 %, was

25 €einer Ausbeute von 90 % der Theorie entspricht.

2478.C.
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Beisp iel 4

Wenn man das Beispiel 3 mit Dioctylphthalat wieder-

- holt, so erzielt man die gleiche~Auébeute.bei identi-

.scher Réihﬁeit.

Beis b iel ‘5
Mén wiederholﬁ die Verfahrensweise von Beispiel 1,
géht jedoch von einer Dinitroanthracﬁinon~Mischung
der fﬁlgendenlZusammensetzung aus:

.51,6 Gew.-% 1,5-Dinitroanthréchinon

39,6 Gew.~% 1,8~Dinitroanthrachinon

8,3-Gew.-% 1,6-und 1,7-Dini£foanthrachinon

0,5 Gew.~% 2,6~ und 2,7-Dinitroanthrachinon, 1-Ni—.

troanthrachinon und Anthrachinon.

Man erhélt 65,1 Gew.~Teile einer Mischung aus 1,5fDiQ

nitroanthrachinon und '1,8-Dinitroanthrachinon (die

" 56,9 Gew.-% des 1,5-Isomeren und 40,7 Gew.-% des 1,8-

Isomeren enthélt) mit éiner Reinheit von 97,6 %, was

einer Augbeute von 92,8:x'aér Theorie entspricht.

"Bei spiel:6
‘Man arbeitet nach der Verfahrensweise von Beispiel 1,

ersetzt jedoch das Dinonylphthalat durch Dimethylphtha-

lat und geht von einer Dinitroanthrachincn-Mischung

~der fdlgenden Zusammensetzung aus:

2478.C.
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30,2 Gew.-% 1,5~-Dinitroanthrachinon
60,6 Gew.~-% 1,8-Dinitroanthrachinon

7 Gew.-% 1,6~ und 1,7—Dinitroénthréchinon

2,2 Gew.-% 2,6~ und 2,7-Dinitroanthrachinon, 1-Nitro-

anthrachinon und Anthrachinon.

Man~erh$lt 31,5 Gew.-Teile einer Mischung aus 1,5—Di;
nifroanthrachinon und 1,8-Dinitroanthrachinon (die

54,5 Gew.—% des 1,5~Iéomeren und 45 Gew.-% des 1,8-Iso-
méfen enthdlt) mit einer Reinheit von 99,5 %, was ei—}

ner Ausbeute von 46 % der Theorie entspricht.

Beispiel 7

Man wiederholt die MaBnahmen des Beispiels 1, mit dem

Unterschied, daf man Dinonylphthalat durch Dimethyl-

phthalat ersetzt und auf 70?C abkiihit und bei dieser
Temperatur filtriert. Man erhilt 51 Gew.-Teile einer
Mischung aus 1,5~Dinitroénthrachinon und 1,8-Dinitro-
anthrachinon (die 54 Gew.-% des 1,5-Isomeren und 44,2
Gew.-% des 1,8-Isomeren énthélt) mit einer Reinheit
von 98,2 %, was einer Ausbeute von 84 %'der Theorie

entspricht.

Beispiel 8
Wenn man in Beispiel 1 das Dinonylphthalat durch Di-
dthylphthalat ersetzt, erhdlt man 31,8 Gew.-Teile ei-.

ner Mischung aus 1,5-~Dinitroanthrachinon und 1,8-Di-

2478.C.
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" nitroanthrachinon (die 80,5 Gew.-% des 1,5-Isomeren

.und 17,8 Gew.-% des 1,8-~Isomeren enthidlt) mit eiﬁer

Reinheit von 98,2 %, was einer Ausbeute von 52,4 %

der Theorie entspricht.

Bve is piel 9

Man arbéitet nach der Verfahrensweise von Beispiel 1,
mit dém Uhterschied, daf man das Dinonylphthélat durch
Diithylphthalat ersetzt, auf 20°C abkiihlt und bei die-

ser Temperatur filtriert. Man erhdlt 61,5 Gew.-Teile

einer Mischung aus 1,5-Dinitroanthrachinon und 1, 8-

Dinitroanthrachinon (die 47,1 Gew.-% des 1,57Isomeren
und 43,3 Gew.éz‘des-1,8—Isomeren enthidlt) mit(einer

Reinheit von 90,4 %.

Beispiel 1lo
Wenn man bei der Verfahrensweise des Beispiels 1 Di-

nonylphthalat durch Dibutylphthalat eréetzt, erhilt

- man 45,7 Gew.-Teile einer Mischung aus 1,5-Dini£ro-

anthrachinon und 1,8-Dinitroanthrachinon (die 57,4

Gew.-% des 1,5-Isomeren und 40,8 Gew.-% des 1,8~Isb—

meren enthdlt) mit einer Reinheit von 98,2 %, was

einer ausbeute von 75,2 % der Theorie entspricht.

Beispiel 11

) ’ : ' .
Wenn man bei der Verfahrensweise von Beispiel 1 225

Cew.-Teile Dibutylphthalat‘énstellevde: 300 Gew.-Teile

2478,C,
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Dinonylphthalat verwendet, erhdlt man 47,8.Gew.eTeile
einer Mischung aus 1,5—Dinitroanthrachinoﬂ und 1,8-Di-
nitroanthrachinon (die 56,8 Gew.-% des 1,5-Isomeren
und 40,1 Gew.;% des 1,8-Isomeren enthélt) nit einer

5 Reinheit von 96,9 %, was einer Ausbeuté von 77,6 %

der Theorie entspricht.

B—e ispiel 12
Wenn man bei der Verfahrensweise von Beispiel 5 Dinonyl-
lo phthalat durch Di&thylphthalat ersetzt, erhdlt man
49,2 Gew.-Teile einer Mischung aus 1,5-Dinitroanthra-
chinon‘und 1,8-Dinitroanthrachinon (die 72,6 Gew.-%
des 1,5-Isomeren und 26,4 Gew.-% des 1,8-Isomeren ent-
hdlt) mit einer Reinheiﬁ von 99 %, was einer Ausbeute
15 von 71,2 % der Theorie entspricht.
Beispiel 13
Wenn man bei der Verfahrensweise von Beispiel 5 Dino-
nylphthalat durch Dibutylphthalat ersetzt, so erhdlt
20 man 57,8 Gew.-Teile einef Mischung aus 1,5-Dinitro-
anthrachinon und 1,8-Dinitroanthrachinon (die 60,8
Gew.-% des 1,5-Isomeren und 36,6 Gew.-% des 1,8-Iso-
meren enthdlt) mit einer Reinheit von 97,4 %, was
einer Ausbeute von 82,2 % der Theorie entspricht.

25

2478.cC.
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'B>e isp ilé 1 14

1Wenn mah bei der Verfahrensweise vonABeispiel 1 Di— |
nonylphthalat durch eine Miéchung aus Dialkylphthala—
ten mit 7 bis 11 Kohlenstoffétomen in den Alkylgrup-

5 pen ersétzt, so erhdlt man 53,4 Gew.—Teile einér'Mi—

'SChung;aﬁs 1,5fDinitroanthrachin§n und 1,8-Dinitro-

"~ anthrachinon (aie 50,5 Gew.-% des 1,5—Isoméren‘und
45,2 Gew.-% des 1,8-Isomeren enth&lt) mit einer Rein-
heit voﬁ‘95;7 2, was einer Ausbeute Von‘85,6 %-der

1o - Theorie entspricht.

Beilispiel 15
Wenn man bei der Verfaﬁrensweise von Beispiel 1 Di.-
nonylphthalat durch Ditridecylphthalaf e:setzt; SO er-
15 hdlt man 53,7 Gew.-Teile einer Mischﬁng aus 1,5-Dini-
’troantﬁrachihdﬁ und 1,8-Dinitroanthrachinon (die
52,2 Gew.—% dés‘l,S—Isomeren und 42,5 Gew.-% des 1, 8-
Isomeren enthilt) mit einer Reinheit von 94,7 %, was
einer Ausbeute von 85,2 % der Theorie entspricht.
20 | |
Beispie iv'161
Wenn man bei der Verfahrensweise inYBeispiel 1 Di-
nohylphthalat durch Athylbenzoat ersetzt, so erhilt
man 32,8 Gew.-Teile einer Mischung ausll,S;Dinitro—
25 anthrachinon und 1,8-Dinitroanthrachinon (die 80,1 .

Gew.-% des 1,5-Isomeren und'18,6 Gew,.~-% des 1,8-Iso-

meren enthdlt) mit'einer-Reinheit von $8,7 %, was

2478,C,
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einer Ausbeute von 54,3 % der Theorie entspricht.

" Beispiel 17

Wenn man bei der Verfahrensweise von Beispiel 5 Di-
nonylphthalat durch Tri-o-tollyl-phosphat ersetzt, so
erhdlt man 59,6 Gew.—Teile einer Mischung aus 1,5-Di-

nitroanthrachinon und 1,8-Dinitroanthrachinon (die

: 65,5 Cew.—% des 1,5-Isomeren und 35,2 Gew.-% des 1,8-"

Isomeren enthdlt) mit einer Reinheit von 98,7 %, was

einer Ausbeute von 86 % der Theorie entspricht.

Beispiel 18

Wenn man bei der Verfahrensweise von Beispiel 1 das

 Dinonylphtha1at durch 150 Gew.-Teile Dimethylphthalat

-ersetzt, erhdlt man 37,2 Gew.-Teile einer Mischung'aus

1,5-~-Dinitroanthrachinon und 1,8-Dinitroanthrachinon
(die 72 Gew.-% des 1,5-Isomeren und 26,3 Gew.-% des

1,8-Isomeren enthdlt) mit einer Reinheit von 98,3 %,

- was einer Ausbeute von 61 % der Theorie entspricht.

Beispiel 19

Man arbeitet nach der Verfahrensweise von Beispiel 1,
mit dem Unterschied, daB man Dinonylphthalat durch
225‘Gew.—Teile-Dimethylphthalat ersetzt, auf 50°C ab-’
kiihlt und bei dieser Temperatur filtriert. Man erhilt

56,2 Gew.-Teile einer Mischung aus 1,5-Dinitroanthra-

2478.C,
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chinon‘und 1;8~Dinit£oénthrachinon (dig 52,5 Gew.-%
des 1;5—Isomeren und 42,2 Gew.-% des.l,S;Isomeren‘ent—
hﬁlt) mit einer Reinheit von 94,7 %, wasveiner Ausbeu-
te von 89,2 % der Theorie entspricht. | |
; ; | : B
Beispie?l ;Zo:' |
Man briﬁgt 365 Gew.—Teile Dinonylphthalat unter Riihren
mit. 260 Gew.-Teilen eines durch die Dinitrierung von
',Anthréchinon efhaltenen Prefkuchens in Kontakt, der
1o 75 Gew.-Teile einer Dinitroanthréchinon—Mischung-ent—‘
hélt; die die gleiché prozenttale Zuéémmenéetzungbbe~_,
sitzt wie die in pejgpiel 1~beschriebene.-Durch Er-
hitzen auf 180°C und Aufrechterhalten dieser Tempera-

tur wiahrend 2 Stunden entfernt man durch Destillation

15 = 185 GCew.-Teile Wasser und gleichzeitig 5 Gew.-Teile
5inony1pﬁthalat; Man 1i8t anschlieBend auf 170°C ab-
kithlen, hdlt diese Temperatur'wéhrénd 30 Minuten auf-
recht und beendet die Behandlung in der in Beispiel 1
beschriebenen Weise.

20 ‘

Man erhilt 53,8 Gew.-Teile einer Mischung aus 1,5-Di-
nitroanthréchinon und 1,8—Dinitfoanthrachinon (die
52,8 Gew.~-% des I;S—Isqmeren und 41,1 Gew.-% des 1,8~
~ Isomeren enthélt).mit einer Reinheit von 93;9 %, was

25 einer Ausbeute von 84,7 % der Theorie entspricht.

2478.C,
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Beispiel 21
Man arbeitet nach der Verfahrensweise von Beispiel 1,

ersetzt jedoch das Dinonylphthalat durch eine gleich

grofe Menge Athyl-acetylacetat. Man erhdlt 47 Gew.-

Teile einer Mischung aus 1,5~Dinitroanthrachinon und

1,8-Dinitroanthrachinon (die 55,5 Gew.-% des 1,5-Iso-

meren und 41,5 Gew.-% des 1,8-~Isomeren enthdlt) mit

einer Reinheit von 97 %, was einer Ausbeute von 76,5 %

der Theorie entspricht.

B é is piel 22

Wenn man bei der Verfahrensweise von Beiépiel 1 das
Dinonylphthalat durch eine gleich groRe Menge Didthyl-
malonat ersetzt, erhdlt man 51,5 Gew.-Teile einer Mi-
schung aus 1,5-Dinitroanthrachinon und 1,8-Dinitroan-
thrachinin (die 50«2 Gew.-% des 1,5~Isomeren und 44 %
des 1,8-Isomeren enthdlt) mit einer Reinheit von 94,2 %,

was einer Ausbeute von 81,3 % der Theorie entspricht.

Beispiel 23

Man verfdhrt nach der Methode von Beispiel 1, mit dem

’Unterschied; dak man das Dinonylphthalat durch eine

Mischung aus 225 Gew.-Teilen Dimethylphthalat und 75

Gew.-Teilen Di&thylphthalat ersetzt, auf 7o°C,abkﬁhlt‘
und bei dieser Temperatur filtriert. Man erhilt 50,7

Gew.-Teile einer Mischung aus 1,5-Dinitroanthrachinon

2478, C.
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und 1;8—Dini£roanthrachinon (die'52,9 Gew.-% des 1,5-

Isomeren und 45 Gew.-% des -1,8~Isomeren enthdlt) mit

- einer Reinhelt von 97,9 %, was einer Ausbeute von

83,2 % der Theorie entspricht.

Beispiel 24

Man arbeitet nach der Verfahrensweise von éeispiel 1,

mit dem Unterschied, daB man das Dinonylphthalat_durch
eine Mischung aus 225 Géw.;Téiien Dimethylphthalat und
75 Gew.—Teilén.Dinonylphthalat ersetzt, auf 70°C ab-
kiihlt und bei diéser Temperatur filtriert; Man‘erhélt
55,3 Gew,-Teile einer Mischung aus i,S—DinitroanthraQ
chiﬂon und 1,8-Dinitroanthrachinon (die 59,4 Gew;—%
des 1,5—Isomeren und 41,3 Gew.-% des 1,8—Iéomeren ent—_
hdlt) mit einer Reinheit von 91,7 %, was einer Ausbeu-

te von 85 % der Theorie'entspficht.

Bei den Beispielep,,bei denen man die Alkylphthalate
mit'iangen Alkylketten (mit 7 bis 13 thienstoffato—
men) eingesetzt hat, erzielt man im wesentlichen dqu-
valénte Ergebnisse, unébhéngig aavon, ob die Alkyl-

ketten geradkettig oder verzweigt sind.

Beispiel 25

Man arbeitet nach der Verfahrensweise von Beispiel 1,

~ersetzt jedoch.das Dinonylphthalat durch eine gleich

2478,C,
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‘groﬂe Menge n-Nonylacetat und geht von einer Dinitro-
anthrachinon-Mischung der nachstehenden Zusammensét-
zung aus:

41,3 Gew,-% 1,5-Dinitroanthrachinon
5 35,9 Gew.-% 1,8—Dinitroanthrachinbn '
20,6 Gew,~% 1,6- und 1,7-Dinitroanthrachinon
2,2 Gew.-% 2,6~ ﬁnd 2,7-Dini£roanthrachinon, 1-Ni~

troanthrachinon und Anthrachinon.

| 'Man erhilt 56,5 Gew.~Teile einer Mischung aus 1,5-

lo
Dinitroanthrachinon und 1,8-Dinitroanthrachinon (die
47,9 Gew.-% des 1,5~Isomeren und 46,7 Gew.~% des 1,8-
Isomeren enthdlt) mit einer Reinheit>von 94,6 %, was
elner Ausbeute von 92,3 % der Theorie entspricht.

15

Belispiel 2§

>Wenn man bei der Verfahrensweise von Beispiel 25 das

n~Nonylacetat durch n-Octylacetat ersetzt, erhdlt man

56,8 Gew.-Teile einer Mischung aus 1,5-Dinitroanthra-
20 chinon und 1,8—Dinitroaﬁthrachinoni(aie 47,4 Gew.-%

des 1,5-Isomeren und 45,5 Gew,.,-% des 1,8-Isomeren ent-

hdlt) mit einer Reinheit von 92,9 %, was einer Ausbeﬁ—

; te von.91,1 % der Theorie entspricht.

25 Beispiel 27

Wenn man bei der Verfahrensweise von Beispiel 25 das

2478.C.
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'n—Nonylacetat durch CYcloheXylaééfat ersetzt, so er-

hilt man 54,4 Gew.-Teile einer Mischung aus 1,5-Dini-

‘troantﬁrachinon ﬁnd 1,8—Dinitroanthréchinon (die:51,6

Gew.-% des 1,5-Isomeren und 43,3 Gew.-% des 1,8-Iso-
meren enthdlt) mit einer Reinheit von 94,9 %, was ei-

ner Ausbeute von 89,2 % der Theorie entspricht.

Be ibs piel 28

Wenn man bei der Verfahrensweise von Beispiel 25 das
n-Nonylacetat durch p—Tolylacetat' ersetzt, so erhilt
mén 25,1 ééw.—Teile einer Mischﬁng aus 1,5;Dinitro—_
anthrachinon und 1,8—Dinitroanthrachin9n (die 89,5
Gew.-% des 1,5-Isomeren ung.lo Gew.-% des 1,8-Isome-
renAenthélt) mit einer Reinheit von 99,5 %, was einer

Ausbeute von 43,1 % der Theorie entspricht,

Beispiel 29
Man bringt 75 Gew.-Teile der Dinitroanthrachinon-Mi-

schung von Beispiel 25 unter Riihren mit 800 Gew.~-Tei-

len n-ButylacetatAin Kontakt, erhitzt auf 120°c, hilt

diese Temperatur wdhrend 2 Stunden aufrécht, filtriert
dann bei i2o°¢.ﬁber einer vqrérﬁitzten Glasfrifté,
saugt ab,‘wéscht den Filterkuchen mit Methanol und
trocknet bei etwa éoQC bis zur Gewichtskonstanz. Man
erhdlt 54 Gew.-Teile einer Mischung aus l,S-Dinitroﬁ

anthrachinbn und 1,8-Dinitroanthrachinon (die 47,2

2478.C.
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Gew,-% des 1,5-Isomeren und 45,2 Gew.-% des 1,8—Isoé
meren enthdlt) mit einer Reinheit von 92,4 %, was

einer Ausbeute von 86,1 % der Theorie entsprichf,

2478.C.
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- Erfindungsanspriiche

- Verfahren zur Gewinnung von &,e'-Dinitroanthra-

‘chinonen mit hoher Reinheit ausgehend von einer

Mischung, die neben den ¢ ol'-Derivaten bis zu

50 Gew.-% o, R-Derivate und B,8'-Derivate und

gegebenenfalls Mononitroanthrachinon und Anthra-
chinon enth&lt, durch Behandeln der Mischung mit

einem organischen Ldsungsmittel, in dem die ¢, &'~

Derivate praktisch unl&slich sind, dadurch g e -

"kennzeichnet, daB man als Losungsmit-

tel einen Ester einer Monocarbonsiure, einer Di-
carbonsdure oder der Phosphorséufe verwendet,
dessen Siedepunkt bei Atmosphirendruck oberhalb

120°¢ liegt.

Verfahren ‘nach Punkt 1. . dadurch gekenn -
z-eichnet b6 daR man die zu reinigende Mi-
schung bei einer unter dem Siedepunkt des verwen-

deten Ldsungsmittels liegenden Temperatur zwischen

20 und 200°¢ mit dem Losungsmittel in Kontakt

bringt und, gegebenenfalls nach dem Abkiihlen, die
unl@éslichen Materialien abtrennt, die im wesent-
lichen aus den oL,'d,'—Dinitroanthrachinonen be—

stehen.
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Verfahren nach den Punkten 1 oder 2, dadurch

gekennzeichnet ,b6 dak man als LOsungs-

‘mittel ein Acetat,fdessen Esterkette 4 bis 13 Koh-

lenstoffatome aufweist; ein Phosphat, dessen Ester-

ketten jeweils 1 bis 7 Kohlenstoffatomen aufweisen;
ein Benzcat, dessen Esterkette 1_bisA4 Kohlenstoff-

atome aufweist; ein Phthalat, deren Esterketten je-
weis 1 bis 13 Kohlenstoffatome aufweisen; ein Ma-

lonat, deren Esterketten jeweils 1 bis 4 Kohlen-~

- stoffatome aufweisen; Methyl-acetylacetat, Athyl-

acetylacetat oder eine Mischung dieser Ldsungsmit-

tel verwendet.

Verfahren nach den Punkten  1 bis 3, dadurch
gekennzeichnet,b daR man als L&sungs-

mittel ein Dialkylphthalat verwendet, dessen Alkyl-

.gruppen geradkettig' oder verzweigt sind und je-

weils 1 bis 13 Kohlenstoffatome aufweisen.

Verfahren nach den Punkten 1 bis 4, dadurch
gekennzeichnet, daBp man als Losungs-

mittel ein Phthalat eines Oxo-Alkohols verwendet.

 Verfahren nach den Punkten 1 bis 5, dadurch

gekennzeichnet, daB man das Losungs-
mittel in einer Gewichtsmenge verwendet, die dem

2- bis 12-fachen und vorzugsweise dem 2- bis 6-fa-
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chen des Gewichts der zu reinigenden trockenen

Mischung'eﬁtspricht;

7. Vérfahrén nach den . Punkten 1 bis 6, dadurch
5 gekennzeichn e t , daB man die zu‘rei;
nigende Mischung in Form eines Preﬁkuchens.verwén—
det und das Wasser durch Destillatioﬁ in Gegenwart

eines L8sungsmittels beseitigt.

1o 8. Verfahren nach den Punkten "1 bis 7, dadurch
gekennzeichnet,b daB man:eine Behand-
lungsdauer zwischen 3o Minuten und 15 Stunden an-

wendet.

15
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