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Sposéb otrzymywania pochodnych N — dwuhydro — 1.2. 1" 2’ antrachinonazyny, odpor-
nych na dziatanie chioru.

Zgloszono 4 grudnia 1923 r,
Udzielono 14 marca 1925 r.

Wykryto, .ze mozna otrzymaé chloro-
wane pochodne N—dwuhydro — 1.2.12" —
antrachinonazyny, ktére, bedac praktycz-
nie caltkowicie odporne na dzialanie chloru
w poréwnaniu ze znanemi obecnie chlo-
towco-pochodnemi, réwniez odpornemi na
dzialanie chloru, wykazuja te wyzszosé, iz
daja zadawalajace zabarwienia w wodzie,
zawierajacej wapno, skoro N — dwuhydro
—1.2,1'2° — antrachinonazyne poddaé¢ u-
przednio tagodnemu chlorowaniu, a nastep-
nie bromowaniu.

Szczegblnie korzystnem okazalo sie
przepuszczanie chloru ponad suchym in-
dantrenem, najpraktyczniej w obecnosci
przenoénikéw. Otrzymane w ten sposéb
produkty rozpuszcza si¢ w kwasie siarko-

wym, dodajac brom w warunkach odpo-
wiednich.

Ponadto wykryto, ze mozna otrzymaé
barwniki praktycznie catkowicie odporne
na dzialanie chloru, skoro dwuhydroantra-
chinonazyne uprzednio bromowaé w roz-
tworze kwasu siarkowego, poczem dopiero
ja chlorowaé, podczas gdy przez samo bro-
mowanie w roztworze kwasu siarkowego
otrzymuje si¢ produkty, nie odpowiadaja-
ce wszystkim wlasno$ciom produktéw od- -
pornych na dziatanie chloru, a przez samo
chlorowanie w kwasie siarkowym otrzy-
muje sie produkty jeszcze gorsze. Stoso-
wanie kwasu siarkowego, jako rozpu-
szczalnika, w przeciwieristwie do innych
rozpuszczalnikéw, uzywanych dotychczas



dootrzymywania chlorowcopochodnych, jest
korzystnem nietylko ze wzgledu na jego

-tanioéé, lecz réwniez i dlatego, ze barwni-

ki otrzymuje sie w postaci bardzo spro-
szkowanej, podczas gdy dotychczas dla o-
siagniecia pozadanego stopnia rozdrobnie-
nia nalezalo wogéle uskuteczni¢ oddzielny

‘zabieg (rozpuszczenie w kwasie siarkowym

i wytracenie barwnika woda).

Przyktad 1. 44 czeéci blekitu indan-
trenowego RS rozpuszcza si¢ w 500 cz.
kwasu siarkowego 66° Bé, poczem dodaje
si¢ roztwor, skladajacy sie z 1,5 cz: azo-
tynu sodowego, rozpuszczonego w 10 cz.
kwasu siarkowego 66° Bé i w ciagu kilku
godzin przepuszcza si¢ w temperaturze
60° C staby strumieri chloru. Nastepnie
wkrapla sie, mieszajac i dodajac ponownie
nieco azotynu, rozpuszczonego w kwasie
siarkowym, 16 cz. bromu i pozostawia sie
w ciaggu jeszcze 10 godzin w temperaturze
60° C. Dopiero wtedy wlewa si¢ do wody,
saczy, przemywa plynem oboje¢tnym i przy-
gotowuje paste. Otrzymuje si¢ bromo-
chloroindantren o nadzwyczajnej odporno-
$ci na dziatanie chloru, ktéry to barwnik
podczas barwienia jest nieczuly na wapno.

Przyktad II. Przez mieszaning, zawie-
rajaca 100 cz. biekitu indantrenowego RS,
15 cz. odwodnionego octanu sodowego i 5
cz. chlorku zelazowego przepuszcza si¢ w
temperaturze 70° C 40 cz. chloru dopéty,
dopoki chlor nie zostanie catkowicie zuzyty,
co trwa 6—7 godzin. Produkt reakcji roz-
puszcza sie w 10-krotnej iloéci (na wage)
jednowodzianu kwasu siarkowego, poczem
wkrapla sie 43 cz. bromu, nagrzewa do
60° C i pozostawia w tej temperaturze w

ciagu godziny. Mieszanine po przereago-
waniu wlewa sie do wody, wytracoay barw-
nik odsacza, przemywa obojetnie i pastu-
je. Barwnik ze wzgledu na swe wlasnosci
podobny jest do barwnika, otrzymanego
w przyktadzie I.

Przyktad III. Rozpuszcza sie 88,4 cz.
indantrenu blgkitnego RS w 1000 cz. kwa-
su siarkowego 66” Bé i dodaje 6 cz. azo-
tynu sodowego, rozpuszczonego w 40 cz.
kwasu siarkowego 66° Bé, poczem wkrapla
sie 16 cz. bromu, nagrzewa powoli do
60° C, utrzymujac te temperature przez
kilka godzin. Po ponownem dodaniu nie-
wielkiej iloéci azotynu sodowego, rozpu-
szczonego w kwasie siarkowym, przez roz-
twor ten w ciagu okoto 6—7 godzin prze-
puszcza sie slaby strumien chloru, utrzy-
mujac w dalszym ciagu te sama tempera-
ture. W celu dalszej przerébki mieszani-
ne przereagowana wlewa sie do wody, od-
sacza, przemywa obojetnie i robi paste.
Barwnik otrzymany barwi w kadzi bawel-
ne, dajac zabarwienie praktycznie odpor-
ne na dzialanie chloru.

Zastrzezenie patentowe.

Sposéb otrzymywania odpornych na
dziatanie chlaru pochodnych N-dwuhydro-
1.2.1"2'-antrachinonazyny, znamienny tem,
ze te ustatnig lagodnie si¢ chloruje, a na-
stepnie bromuje lub tez najprzéd bromuje
sig w roztworze kwasu siarkowego, poczem
dopiero chloruje.

Badische Anilin — & Soda - Fabrik
Zastepca: M. Skrzypkowski,

rzecznik patentowy,

Druk L. Bogustawskiego, Warszawa.
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