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Zpusob vyroby 1-amino-2,4-dibromantrachinonu

(57) ReSeni se tyk4 zplisobu piipravy 1-ami-
no-2,4-dibromantrachinonu bromaci smési bro-
movanych a nebromovanych derivitd 1-amino- -
antrachinonu vznikajicich jako vedlejsi pro-
dukt pFi vyrobé kysliny bromaminové. Podstata
spoliva v tom, Ze se vodné pasta tohoto vedlej-
§iho produktu bromuje po mechanické disper-
gaci ve vod&. Pokud je produkt kvalitativné ne-
vyhovujici, je reakéni smés po bromaci neutra-
lizovana aklalickymi hydroxidy nebo uhli¢itany
na pH 5 aZ 13 a nésledné je pfi teploté 20 az
120 °C provedeno oxidaéni ¢iSt€ni pisobenim
roztoku chlornanu sodného o koncentraci 30 : -
aZ 180 ghaktivniho chloru/l. 1-amino-2,4-dibro-
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Vynélez se tyka zptsobu pfipravy 1-amino-
-2,4-dibromantrachinonu ze smé&si ¢4ste¢né bro-
movanych a nebromovanych aminoantrachino-
nti, obsahujici p¥ipadn& proménlivé mnoZstvi
aminoantrachinon sulfokyselin, vznikajici jako
vedlej§i produkt pfi vyrob& 1-amino-2-sulfo-4-
-bromantrachinonu v disledku vedlejsich reak-
ci. Tato smés vznik4 pfedevsim ve f4zi broma-
ce 1-amino-2-sulfoantrachinonu. Chemickym
sloZenim se jedn4 o sm&s 1-aminoantrachinonu,
1-amino-2-bromantrachinonu, 1-amino-4-bro-
mantrachinonu, 1-amino-24-dibromantrachino-
nu, 1-amino-2-sulfoantrachinonu a neidentifiko-
vanych oxida¢nich ptipadné vyse kondenzova-
nych produktl. Tato smé&s latek je ziskdvina
zpravidla fedénim filtrdtu po izolaci siranu
1-amino-2-sulfo-4-bromantrachinonu. Produkt
se izoluje filtraci z prostfedi zfed&né kyseliny
sirové a néslednym promytim vodou. V disled-
ku fyzikalni struktury produktu je promyvéni
do neutralni reakce obtiZné. Ziskana pasta ob-
sahuje zpravidla proménlivé mnoZstvi kyseliny
sirové a rozpustnych sulfokyselin aminoantra-
chinonu. Takto izolovany produkt je po mecha-
nické dispergaci podroben bromaci v prostfedi
zfedéné kysliny sirové za p¥tomnosti oxidag-
nich &inidel regenerujicich z reakéniho bromo-
vodiku zp&t brom. V primyslové praxi se k to-
muto G&elu s vyhodou vyuZivé roztoku chlor-
nanu sodného. Chlornan sodny je obvykle déav-
kovan p¥i vy$§i teploté ve znacném nadbytku
oproti mnoZstvi teoreticky potfebnému k uvol-
néni bromu z reakéniho hromovodiku, aby se
vyuZilo jeho znagného oxidaéniho Géinku k oxi-
da¢nimu odbourani nedistot v 1-amino-2,4-di-
brom-antrachinonu, ktery je koneénym pro-
dukterm reakce. V dasledku pomérn€ vysoké
koncentrace kyseliny sirové v dosud pouZiva-
ném postupu (10 az 15 %) lze oxidaénich G€inkd
vyuZit jen z malé &asti, nebot se ve vysoké mife
uplatiiuje rozklad NaClO. Ziskany produkt je
znedi$tén Fadou vedlejsich, obtiZné indentifiko-
vatelngch pFimé&si, které sniZuji jeho kvalitu
a pouzitelnost v antrachinonové fadg, takze na-
ofiklad pfi syntéze kvalitativn€ vyhovujiciho
¢erveného disperzniho barviva 1-amino-2-feno-
xy-4-hydroxy antrachinonu je nutno vychazet
z podstatné draZ¥iho 1-amino-antrachinonu. Je
znim zpisob vyrazného zlepeni kvality izolo-
vaného 1-amino-24-dibromantrachinonu plso-
benim roztoku chlornanu sodného v alkalic-
kém prostiedi. Tento zpisob naslednéhc Cisté-
ni izolovaného 1-amino-2,4-dibromantrachino-
nu zvy$uje oviem pracnost vyroby, snizuje ka-
pacitu a celkov& prodraZuje technol. proces.
V pramyslové praxi nen{ vyuZivan,

Uvedené nevyhody odstrafiuje zplsob pfi-
pravy 1-amino-24-dibromantrachinonu broma-
ci smé&si ¢dsteéné bromovanych a nebromova-
nych derivatd 1-aminoantrachinonu, vznikajici
jako vedlej¥i produkt p¥i vyrobé 1-amino-2-sul-
fo-4-bromantrachinonu. Bromace se provadi za
piitomnosti oxidaénich &inidel jako chlornanu
sodného, nebo chloretnanu a jeho podstata
spociva v tom, Ze neutraini nebo kysela vodné
pasta tohoto vedlej§iho produktu je mechanic-
ky dispergovina ve vodé a bromovéna ve
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vzniklém heterogennim systému. V pfipadé& ne-
vyhovujici istoty produktu se reakéni smés po
skonéeni brommace zneutralizuje hydroxidem
a/nebo uhliditanem sodnym nebo draselnych na
hodnotu pH 5 aZ 13 a nésledné pfi teploté 20
aZ 120 °C se provede oxidaé¢ni &iiténi 1-amino-
-24-dibrrmantrachinonu dal§im pasobenim
roztoku chiornanu sodného o koncentraci 30
az 180 g akt. chioru/l a teprve potom je prove-
dena separace produktu zreak&ni smési. Prova-
di-li se bromace po mechanické dispergaci ve
vodé je obsah minerdlnich kyselin v reakénim
prostiedl na konci bromace din jen produkty
reakce, rozkladu NaClO a zbytkovou kyselosti
dispergované pasty vychozi suroviny. Pfi na-
sledné neutralizaci, kter4 je provedena alkalic-
kymi hydroxidy nebo uhli¢itany, je spotfeba
neutralizaéntho ¢inidla minimélni a nikterak
nekomplikuje technologicky proces. SniZeni
mneZstvi neutralizaéniho ¢inidla je moZno do-
séhnout dekantaci homogenni fize po skon&eni
bromace. Po neutralizaci reakéni smé&si je pfi
reakéni teploté 20 az 120 °C, s vyhodou v roz-
mezi teplot 86 aZ 95 °C provedeno oxidadni
¢isténi postupnym davkovanim roztoku chlor-
nanu o koncentraci akt. chioru 30 az 180 g/l. Je
vyhodné pouZit NaClO o obsahu aktivniho
chloru 120 aZ 140 g/1. Konec oxidace je charak-
terizovédn vyraznym zjasnénim barvy suspenze
— piechod z cihlové do jasn& éervené. Oxidag-
ni Ci§t€ni je moZno proveést v oblasti pH 5,0 aZ
13,0, pfi¢emz optimalni rozmezi pH &ini 7,5 aZ
,0. Jak bylo experimentaing ovéfeno, je vyhod-
né toto rozmezi alkality nastavit po predchozi
neutralizaci roztokem hydroxidu sodného pii-
davkem uhli¢itanu sodného.

Kromé toho, Ze navrZenym postupem je
moZzno bez meziizolace 1-amino-2,4-dibroman-
trachinonu provést jeho alkalické oxidac¢ni &iS-
tén{, ma nove navrZend technologie dalsf vyho-
dy. V zéavislosti na podminkéach reakce a Cistoty
vstupni suroviny lze v jisté &asti pFipadt vyuZit
zlepSenych oxidaénich G€inkid chlornanu viivem
sniZzené kyselosti reak&niho prosttedi jiZ ve fazi
bromace a na zdklad& analytického vyhodno-
ceni konce reakce proces ukonéit bez nasledné
neutralizace a- alkalické oxidace. Ze sniZzeného
mnozZstvi reakéni kyseliny sirové resultuje i sni-
Zené zatiZeni odpadnich vod a nédroky na ko-
rozni a materidlovou odolnost aparatury. Zvy-
$end rozpustnost ~reakéntho bromovodiku
v prostfedi o niZ§im obsahu kyseliny sirové m4
dale za nasledek jeho lepsi vyuziti, takZe se po-
nékud sniZuje i spotfeba bromaéniho d&inidla.
Oproti dosud pouZivanému postupu miZe byt
v zévislosti na podminkich reakce v pfiprave-
ném 1-amino-24-dibromantrachinonu vyssi ob-
sah 1-amino-2-brom-4-chlorantrachinonu. Vy-
sledny produkt potom vykazuje pondkud niZsi
pod tani. Tato skutednost nenf viak nikterak na
zévadu, nebot pFfi dalim zpracovani tohoto
procduktu debromaci v kysling sirové za pfitom-
nosti kyseliny borité vznik4 z obou halogen-de-
rivdtd 1-amino-2-brom-4-hydroxyantrachinon.
Pro bliZsf objasnéni podstaty vynalezu jsou da-
le uvedeny praktické ptiklady provedent.




‘Priklad 1

Vodni pasta smé&si Casteéné bromovanych

a nebromovanych derivatii 1-aminoantrachino-
nu obsahujici zbytkové mnozstvi rozpustnych
sulfokyselin 1-aminoantrachinonu a kyseliny si-
rové s obsahem 72 g suSiny se mechanicky roz-
disperguje ve 470 ml vody. Po dikladném roz-
michani se b&hem 0,5 h nadévkuje pti teploté
25 °C 11 ml kapainého bromu. Reakéni suspen-
ze se potom b&hem 1 hodiny vyhfeje na 85 °C
a béhem 3 hodin se rovnomerné nadavkuje
190 cm’® roztoku chlornanu sodného o koncen-
traci 120 g aktivniho chloru/}, nebo odpovidaji-
ci mnoZstvi roztoku chlornanu sodného o jiné
koncentraci. Po nadivkovéni roztoku chlorna-
nu sodného se suspenze udrzuje jesté 3 hodiny
na reakéni teploté 80 az 90 °C. Po skondeni re-
akce se zrudi pfebytek volnych halogend pH-
* davkem cca 1 g sifi¢itanu nebo disifi¢itanu sod-
ného a suspenze se ochladi na teplotu pod

40 °C. Po ochlazeni se provede neutralizace’

postupnym piidavkem cca 150 ml 40% roztoku
hydroxidu sodného na pH 6 aZ 7. Po dosaZeni
této oblasti pH se k reakéni suspenzi pFidé 10 g
uhli¢itanu sodného a suspenze se vyhreje na
90 °C. Po dosaZeni této teploty se provede
kontrola hodnoty pH (opt. 7,5 az 9,0) a béhem
2 hodin se rovnomérné nadavkuje 170 ml roz-
toku chlornanu sodného o koncentraci 120 g
aktivniho chloru/l, nebo odpovidajici mnoZstvi
roztoku chlornanu sodného o jiné konceniraci.
Po skondeném davkovani roztoku chlornanu
sodného se reak&ni smés udrZuje je§t& 0,5 hodin
pa reakéni teplot& 90 °C a potom se po pFipad-
ném zruSeni volnych halogent provede filtrace.
Produkt se promyje horkou vodou do neutraini
reakce. Ziska se 82 g 1-aminc-2,4-dibromantra-
chinonu vyhovujici ¢istoty pro pFipravu disper-
zni &erveni (1-amino-2-fenoxy-4-hydroxyantra-
chinon).

Priklad 2
Vodnd pasta smési ¢éstecné bromovanych

a nebromovanych derivatt 1-aminoantrachino-
nu, obsahujici zbytkové mnoZstvi rozpustnych

CS 264 242 B1
4

sulfokyselin aminoantrachinonu a kyseliny siro-
vé, s obsahem 72 g suSiny se mechanicky dis-
perguje pfi teploté 20 °C v 570 ml vody. Po di-
kladném rozmichéani se b&hem 0,5 h nadavkuje
pii teplot& 20 aZ 40 °C 11 ml kapalného bromu.
Reakéeni suspenze se notom béhem 1 hodiny
vyhfeje na teplotu 85 °C a b&hem 3 hodin se

rovnomérné zavadi pod hladinu do prostoru

michadla plynny chlor. MnoZstvi nadavkované-
ho chloru éini 18,0 g. Po skoneném divkovani
chloru se suspenze udrzuje je§té 3 hodiny na
reakéni teploté 80 az 90 °C. Po ukonéeni bro-
mace se zru§i pfebytek volnych halogend p¥i-
davkem cca 1 g siFi¢itanu nebo disifi¢itanu sod-
ného a suspenze se ochladi pod 50 °C. Dalsi
postup je shodny s postupem v pfikladg &. 1.

Priklad 3

Vodné pasta smési CastenZ bromovanych
a nebromovanych derivat 1-aminoantrachino-
nu obsahujici zbytkové mnoZstvi rozpustnych
sulfokyselin 1-aminoantrachinonu obsahujici
zbytkové mnoZstvi rozpustnych sulfokyselin 1-
-aminoantrachinonu a kyseliny sirové se me-
chanicky rozdisperguje ve 470 ml vody. Po dd-
kladném rozmichéni se p¥id4 pki teploi& 25 °C
118 g tj. 94 ml 30% vodného roztoku bromovo-
diku. Po kratkém rozmichéni se k reakéni su-

spenzi b&hem cca 0,5 h. p¥ida roztok chiornanu -

sodného v mnoZstvi odpovidajicim 16,8 g ak-
tivntho chloru (napf. 120 ml roztoku chlornanu
o koncentraci 140 g aktivniho chloru/l). Reak-
¢nf suspenze se pctom b&hem 2 hodin vyhfeje
na teplotu 85 °C. Po skonéeném vyhFati se bé-
hem 3 hodin naddvkuje 160 ml roztoku NaClO
o koncentraci 140 g aktivniho chloru/l (nebo
odpovidajici mnoZstvi o jiné koncentraci). Po
nadavkovani roztoku chlornanu sodného se su-
spenze udrZuje je§té 3 hodiny na reakéni teplo-
t€ 80 aZ 90 °C. Po skonceni reakce se zrusi pie-
bytek volnych halogent pfidavkem cca ! g sifi-
¢itanu nebo disifiitanu sodného. Produkt je
mozZno v této fazi izolovat filtraci nebo pokra-
Covat v alkalické oxidaci postupem jako v pfi-
kladé & 1. .

PREDMET VYNALEZU

Zptsob piipravy 1-amino-24-dibromantra-
chinonu bromaci smé&si ¢aste¢né bromovanyjch
. a nebromovanych derivati 1-aminoantrachino-
nu, vznikajici jako vedlej§i produkt pfi vyrobg
1-amino-2-sulfo-4-bromantrachinonu, provede-
né za pritomnosti oxidacnich dinidel jako
chlornan sodny, chlor nebo chlore¢nan sodny,
vyznadujici se tim, Ze neutralni nebo kyseld
vodnd pasta tohoto vedlej§tho produktu se me-
chanicky disperguje ve vodé a bromuje ve

vzniklém heterogennim systému, nacdeZ se
v pfipad€ nevyhovujici ¢istoty produktu reak-
¢ni smés po skonfeni bromace zneutralizuje
hydroxidem a/nebo uhli¢itanem sodnym nebo
draselnym na hodnotu pH 5,0 aZ 13,0 a nésled-
né pfi teplot& 20 aZ 120 ° se provede oxidaéni
¢iténi 1-amino-24-dibromantrachinonu dal¥{m
pisobenim roztoku chlornanu sodného o kon-

“centraci 30 aZ 180 g aktivniho chloru/l a teprve

potom se provede separace produktu z reakéni
SmEsi.
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