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{54) Hnédé kypové antrachinonové barvivo a zptsob jeho pFipravy

Antrachinonové barvivo obecného
vzorce I, kde jedno X v kaZdém antrachino-
novém jddru znamen& chlor a ostatni zname-
naji vodik, se pFipravuje koncentraci 1,6-,
1,7- a 1,5~dichlorantrachinonu s 1,4-di-
aminoantrachinonem, cyklizaci produktu a
jeho pfevedenim na derivdt karbazolu.
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Vyndlez se tykd hn&dého kypového antrachinonového barviva pro vybarvovani bavlny.

Pfi desulfonaci antrachinonu vy$e procentnim olejem p¥i teplotdch 120 az 140 e vznikaji
kromé& Zadané antrachinon~1,5-disulfokyseliny izomerni 1,6~, 1,7-, a 1,8-disulfokyseliny.
Kyselina 1,8-antrachinondisulfonovd je izolovéna jako vedlejsi produkt ve form& draselné
soli, zatimco 1,6- a 1,7- derivat pfechdzi do filtrdtd, ze kterych se vysoli chloridem
sodnym. Tyto derivdty nejsou zatim primyslové vyuiivény. Sulfoskupiny v t&chto disulfo-
kyselindch se snadno substituuji chlorem p¥i chloraci naptfiklad chlore&nanem sodnym za
teplot blizkych teploté& varu reakéni sm@si. Ziskdvd se smés dichlorantrachinonu, kterd
obsahuje 35 aZ 40 % 1,6-dichlorantrachinonu, 35 aZ 40 % 1,7-dichlorantrachinonu a 25 az

15 % hmotnostnich 1,5~dichlorantrachinonu.

Nyni bylo nalezeno, Zze je moZno z té&échto dosud nevyuZivanych vedl&j&ich antrachinon-
disulfokyselin po jejich pfevedeni na dichlorantrachinonové derivdty p¥ipravit hndgaé

kypové barvivo o sloZeni

kde jedno X v kaZdém antrachinonovém jddfe znamena chlor, ostatni X znamenaji vodik. Barvivo
se pripravuje kondenzaci 1,6-, 1,7-, a 1,5-dichlorantrachinonu, p¥ipadné jejich smési
s l,4-diaminoantrachinonem, nace? se vznikly produkt podrobi cyklizaci s pfevedenim na

derivdt karbazolu. =

smés dichlorantrachinonl se kondenzuje s 1,4~diaminoantrachinonem v prosttedi nitro-
benzenu. Ziskany 1,4-triantrimid se pfevede na pfislu$ny karbazol cyklizaci, nap¥iklad
chloridem titaniditym, v prostfedi o-dichlorbenzenu. Ziskané barvivo, obsahujici 9 a% J1 %
hmot. chloru v suliné v méné reaktivnich 2-polohdch, vykazuje velmi dobré aplikacni vlastnosti.
Vysledny odstin barviva je proti analogickému barvivu, nesubstituovanému chlorem, posunut

do ¢ervena. Barvivo je vhodné pro vybarvovdni bavlny postupem obvyklym pro kypové barviva.
Pro bliz${ objasnéni podstaty vyndlezu jsou ddle uvedeny p¥iklady provedeni.

Pt iklad 1

Do 5 560 dila filtr&th po izolaci antrachinon-1,8-disulfonanu draselného se za michéni
p¥i teploté 25 aZ 30 °C vnese 400 dil chloridu sodného, 1 hodinu michd a pak ponechd
v klidu 10 hodin. Smés se filtruje. Ziskd ge 1 180 dild kyselého té&sta s obsahem 121,5 dild
antrachinondisulfokyselin o sloZeni 35 a% 40 % hmot. antrachinon-1,6-disulfokyseliny,
37 a%Z 39 % hmot. antrachinon-1,7-disulfokyseliny a 22 a? 15 % hmot. antrachinon-1,5-disulfo-
kyseliny. Do 2 140 dild vody se vnese 1 130 dilt kyselého té&sta s obsahem 116 dild antrachi-
nondisulfokyselin. Pridd se 50 dild chloridu sodného, 420 4114 kyseliny sirové. Smés se
vyhfeje na teplotu 98 °c a pfi teploté 98 az 102 °C ce v prib&hu 28 hodin vnese pod hladinu
roztok 98,3 dild chloreénanu sodného v 700 dilech vedy.

Pak se pridavkem asi 5 dild disi¥iCitanu sodného zru3i volny halogen, smés se filtruje

a filtradni kolad¢ se vodou promyje do neutrdlni reakce a usuli. 2iskd se 64 d{10 smési

1,6- a l,7-dichlorantrachinonu.
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Do sm&si 316 dild nitrobenzenu, 44,4 d{14 sm&si 1,6~ a 1,7-dichlorantrachinonu, 10,7 di-
lu bezvodného octanu sodného, 10,7 dflu bezvodého uhlilitanu sodného a 0,8 dflu priSkovité
mé&di se pFi teplotd& 205 a% 207 °¢c vnese po ¢4stech roztok 1,4-diaminoantrachinonu v nitré-
benzenu, ziskany oxidac{ 19,2 dflu leuko-l,4-diaminoantrachinonu v 96 dilech nitrobenzenu
za p¥{tomnosti 0,35 diflu piperidinu p¥i teplot& 145 a¥ 150 °C. Reakén! sm&®s se mich& p¥i
teploté& 205 aZ 207 ©C do ukon&eni reakce. Pak se nitrobenzen oddestiluje s vodni parou,
suspenze zfiltruje, filtra&ni kol&® se promyje vodou a usudi.

7iskany produkt se michad p¥i teplotd 70 a# 80 °C v roztoku 800 dfld vody, 34 dila
kyseliny chlorovodikové a 0,7 chloreénanu sodného. Sm&s se filtruje, filtra&ni kold& se
promyje vodou do neutrdlni reakce a ususi. Ziskd se 58,5 dflu smésného 1,4-tyriantrimidu.
Do 216 dil% o-dichlorbenzenu a 22,5 dflu chloridu titaniitého se p¥i teplotd 165 a%¥ 170 %
postupné b&hem 1 hodiny vnese suspenze 25 dill semletého smé&sného 1,4-triantrimidu v 39,2 di-
lech o-dichlorbenzenu. Po ukonleni reakce se ze smési oddestiluje o-dichlorbenzen.

Ziskané suché surové barvivo se vnese do roztoku 10,6 dilu hydroxidu sodného v 170 d4i-
lech vody a p¥i teploté 80 % se mich& 1 hodinu. P¥i teploté 65 af 68 °c se postupné v
v pribéhu 12 a% 16 hodin vnese 151 dild chlornanového louhu s obsahem 17,8 df{lu aktivnfho

chloru.

Pak se volny halogen zru¥f p¥fdavkem asi 3 df1d disi¥fi&itanu sodného. B&hem 2 hodin
se p¥i teplot& 65 a% 68 °C ptipusti 312 411G kyseliny chlorovodikové, reak&ni smés se
na¥fedi 800 dfly vody, filtruje, filtra&ni koldl se promyje nejdfive z¥ed&nou kyselinou
chlorovodikovou a pak vodou do neutrdln{ reakce. %iskd se vodné té&sto s obsahem 20,1 dilu
hnédého kypového antrachinonového barviva {(odpovidajiciho strukturnimu vzorci I) s obsahem

9 az 11 % chloru v su$ind.

PREDMET VYNALEZU

1. Hnédé kypové antrachinonové barvivo vzorce

kde jedno X v kazdém antrachinonovém jéd¥e znamend chlor, ostatni X znamenaji vodik.

2. Zphsob p¥ipravy hn&dého kypového antrachinonového barviva podle bodu 1, vyzna&ujici
se tim, %e se 1,6~, 1,7~ a 1,5~dichlorantrachinon, pfipédné jejich smés kondenzuje s 1,4-di-
aminoantrachinonem, na&e? se vznikly produkt podrobi cyklizaci s pfevedenim na derivat

karbazolu.
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