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(54) Zpiisob vyroby 2-amino-
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Zpuscb vyroby 2-aming- a 2,6-diaminoan-
trachinonu amonolyzou p#isluSnych soli an-
trachinonsulfokyselin tak, Ze se filfraty po
separaci produktu oxiduji oxida¢nimi &inid-
ly, vyhodné& peroxidem vodiku nebo kysli-
kem, a po zahu$téni a piipadné kleraci se
vraceji zpét do procesu. Pfiprava hodnot-
ného meziproduktu pro vyrobu organickych
barviv s moZnosti jednoduché a Gfinné re-
cyklaZe arzénovych sloudenin zpét do pro-
cesu.
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Vynélez se tyka zpliscbu vyroby 2-amino-
a 2,6-diaminoantrachinonu amonolyzou pii-
slusnych soli antrachinonsulfokyselin.

Jednou z metod primyslové vyrcby 2-a-

4

mino- a 2,6-diaminoantrachinonu je amono-
lyza pfisluSnych soli antrachinonsulfokyse-
lin vodnym roztokem amoniaku za zvySené
teploty a tlaku, probihajici podle rovnice

0 o)
+NH -—;» +({2} Na-NH, SO
(SO.Na.) 3 3
3 : (NH,

je vliéi vychozi suroviné i vznikajicimu pro-
duktu zna&né reaktivni a jeho pisobenim
vznikajl v reakéni smési neZddouci vedlej-
81 latky, coZ vede ke sniZovéni distoty i vy-
téZku vyrabénych produkth. Sifiditanovy
anion je nutno proto z reakéniho produktu
odstrariovat, nej¢ast&ji jeho oxidaci na ani-
on siranovy. Jako oxida&nich €inidel lze k
tomuto adelu uZit fady anorganickych €ini-
del, napiiklad dusi¢nanfl, dvojchromani,
chloreénantt, oxidu mangani¢itého nebo né-
kterych organickych l4tek, napfiklad nitro-
benzenu nebo 3-nitrobenzensulfonanu sod-
ného. Daleko nejlepSich vysledki je v3ak
dosahovéno, pouZije-li se k eliminaci ne-
pFiznivych a€inkl  siFici iontu
sloudenin pétimocného arzénu, naptiklad
hydrogenarzeni€nanu sodného, které se pfi
reakci se sifiitanovym iontem redukuji na
slou€eniny arzénu trojmocného. Po probé&h-
nuti amonolyzy se vznikly mélo rozpustny
2-amino- nebo 2,6-diaminoantrachinonu vy-
izoluje z reak¢ni smési filtraci, pFifem?Z
slouCeniny trojmocného arzénu prechéazeji
spolu s chloridem amonnym a dalSimi lat-
kami do filtrdtu. Vzhledem k vysoké toxi-
cité arzénovych slouCenin neni moZno tyto
filtraty vypoustét do odpadnich vod, ale je
nutné je nejprve zbavit toxickych l4tek, coZ
se nejastéji déje vysrdZenim arzénovych
slou€enin ve formé& mdlo rozpustnych 1a-
tek, napfiklad arzenifnanu vépenatého,
vznikld suspenze je pak nejCast&ji pFimo
vyvdZena na sklddku. Tento postup je vSak
znatné nevyhodny, a to jak z diivodt eko-
logickych, nebot vznikaji znatnd mnoZstvi
toxickych arzénovych odpadi, tak i z divo-
di ekonomickych, nebot takto dochédzi k
nevratnym ztratdm drahych arzénovych
sloudenin.

Z téchto divodld byla zkoumédna moZnost

recyklaZe arzénovych slouenin zpé&t do a-
monolyzy. Jednou z moZnosti je pouZiti ky-
seliny arzeni¢né vzniklé rozkladem arze-
ni¢nanu vapenatého kyselinou sirovou. Ten-
to zdanlivé jednoduchy zplsob méd Fadu
nevyhod — k rozkladu arzenitnanu védpe-
natého je nutno uZivat nadbytku kyseliny
sirové, tzn. po odfiltrovdni mélo rozpust-
ného siranu vapenatého vznikla smés ky-
seliny sirové a arzeni¢né, ze které je vel-

m1 cbtiZné kyselinu arzeni¢nou kvantitativ-
né izolovat. DalSi nevyhodou tohoto postu-
pu je vznik siranu vépenatého znelisténé-
ho arzénovymi slou€eninami.

Jiny zplisob regenerace arzeni¢nanu sod-
ného je postup zaloZeny na oxidaci fiitra-
td po izolaci mono-, resp. diaminocantrachi-
nont, pfevedeni soli v ndm obsaZenych na
katexové koloné na volné kyseliny a izo-
laci kyseliny arzenitné z takto upravenych
filtratli kapalinovou extrakci. Nevyhodou
tohoto postupu je v3ak nutnost pouZiti né-
kladnych zafizeni (katexovd kolona, ex-
trakéni kolony), nutnost pouZiti kapalnych
iontomé&nidd jako extrak&nich ¢&inidel, dale
pak skutenost, Ze ve f{iltratech obsaZeny
chlorid amonny, dédle vyuZitelny v dal3i a-
monolyze, p¥ich4zi nazmar.

Vyzkumem nyni bylo zjisténo, Ze nevyho-
dy ptredchozich zplsobli lze odstranit pro-
vadénim vyroby 2-amino-, resp. 2,6-diami-
noantrachinonu podle vyndlezu zaloZeného
na prfimém recyklovéni zoxidovanych filtra-
td po izolaci 2-amino-, resp. 2,6-diaminoan-
trachinonu. S piekvapenim bylo totiZ zjis-
téno, Ze latky pfitomné v téchto zoxidova-
nych filtradtech spolu s arzenifnanovymi
sloufeninami, tj. pfedevsim siran sodny, an-
trachinon-2-sulfonan sodny, 2-aminoantra-
chinon a jeho pfevdZné sulfonované deri-
vaty, resp. antrachinon-26-disulfonan sod-
ny, 2-amino-6-antrachinonsulfonan sodny,
2,6-diaminoantrachinon a jeho pfevdiné
sulfonované derivAty, neplisobi negativné
na priib&h amonolyzy, stejnd tak jako chlo-
rid amonny, ktery je timto postupem téZ
vracen zpét do amonolyzy. PouZitim zoxi-
dovanych filtratl po izolaci 2-amino- resp.
2,6-diaminoantrachinonu jakc néasady do a-
monolyzy misto nasazovadni ¢&istého hydro-
genarzeninanu sodného a chloridu amon-
ného lze vyrabét 2-amino- a 2,6-diaminoan-
trachinon v dokonce vy$Sich vytéZcich a
srovnatelnych (istotdch jako pf¥i pouZiti no-
v8 nasazovaného hydrogenarzeniCnanu sod-
ného a chloridu amonného, pfi¢emZ oproti
dosud pouZivanému postupu dochazi ke
zna¢nym uspordm arzenifnanu sodného a
chloridu amonného.

PFi navrhovaném postupu se filtraty
vzniklé po izolaci 2-amino- resp. 2,6-diami-
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noantrachinonu podrobi oxidatni reakci s
vhodnym oxidaénim &inidlem, napi#iklad pe-
roxidem vodiku nebo vzduchem za kataly-
tického plisobeni kationtu téZkych Kkovi,
¢imZ dojde k prevedeni arzenitych slouce-
nin na arzeni¢né. Takto upravené filtraty,
pfipadné po zahuSténi a kleraci, se nasazu-
jl misto C¢{istého arzeniCnanu sodného a
chloridu amonného do amonolyzy v naésle-
dujicim stupni.

Tento vyrobni postup je moZno ilustrovat
na nasledujicich pfikladech.

Pfiklad 1

Do autokldvu se nasadi 81,1 g antrachi-
non-2-sulfonanu sodného, 40,6 g hydrogen-
arzeni¢nanu sodného, 36,1 g chloridu amon-
ného a 230 ml 26% vodného roztoku amo-
niaku, vyhieje na teplotu 195°C a pfi této
teploté a tlaku 4,0 MPa ponecha za stalé-
ho michdni po dobu 14 hodin reagovat.
Vznikly 2-aminoantrachinon se oddéli filt-
raci. VytéZek 2-aminoantrachinonu je 84 %,
jeho &istota 97 %.

Priklad 2

Filtraty z pfedchoziho pfikladu s obsa-
hem 80 g arzenitanu sodného v 1 litru se
podrobi reakci s 35 ml 30% peroxidu vodi-
ku pii teploté 85 °C po dobu 3 hodin. Po u-
konleni oxidace se roztok odpafi na objem
150 ml. Ziskany roztok se nasadi spolu s
81,1 g antrachinon-2-sulfonanu sodného a
230 ml 26% vodného roztoku amoniaku do
autoklavu a ponechd po dobu 14 hodin re-
agovat pfi 200°C za tlaku 3,5 MPa. Vyté-
7ek 2-aminoantrachinonu je 86 %, jeho Cis-
tota 97 %.

Pfiklad 3

Filtrdty z p¥ikladu 1 se podrobi oxidalni
reakci s 35 ml 30% peroxidu vodiku pFi
teploté 85°C po dobu 3 hodin. Po ukonteni
oxidace se roztok odpafi na objem 290 ml.
Ziskany roztok se nasadi spolu s 81,1 g an-
trachinon-2-sulfonanu sodného a 51 g ka-
palného amoniaku a ponechd po dobu 14
hodin reagovat pfi 200 °C za tlaku 4,0 MPa.
VytéZzek 2-aminoantrachinonu je 86,5 %, je-
ho é&istota 97,1 %.

Priklad 4

Do autokldvu se nasadi 47,7 g antrachi-
non-2,6-disulfonanu sodného, 37 g hydro-
genarzeni¢nanu sodného, 26,5 g chloridu
amonného a 210 ml 26% roztoku amoniaku
ve vodé. Autokldv se vyhfeje na 210°C a
ponecha pPi této teplotd a tlaku 4,5 MPa
po debu 12 hodin reagovat. Vznikly 2,6-di-
aminoantrachinon se izoluje filtraci. Vyté-
7ek 2,6-diaminoantrachinonu &ini 83 %, &is-
tota 93,5 %.

Priklad 5

Filtraty z prikladu 4, obsahujici v 1 litru
105 g arzenitanu sodného, se po dobu 10
hodin oxiduji vzduSnym kyslikem za pii-
davku 3 g siranu médnatého pfi teploté 80
stupiit Celsia. Zoxidované filtraty se zkle-
ruji se 7 g kfemeliny, zahusti na objem 260
mililitrd a nasadi spolu s 47,4 g antrachi-
non-2,6-disulfonanu sodného a 50 g kapal-
ného €pavku. Smés se necha po dobu 12 ho-
din za teploty 210°C a tlaku 4,5 MPa reago-
vat. Vznikly 2,6-diaminoantrachinon se izo-
luje filtraci. VytéZek 2,6-diaminoantrachi-
nonu &ini 63 %, Sistota 94,5 %.

PREDMET VYNALEZUD

Zpisob vyroby 2-amino- a 2,6-diaminocan-
trachinonu amonolyzou pfisiudnych soli an-
trachinonsulfokyselin, vyzna€eny tim, Ze se
filtraty po separaci produktu oxiduji oxi-

daénimi &inidly, vyhodné peroxidem vodiku
nebo kyslikem a po zahu$téni a piipadné
kleraci se vraceji zpét do procesu.
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