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Zgierz

Sposob wytwarzania 1-amino-2-metyloantrachinonu
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Przedmiotern wynalazku jest sposéb wytwarzania
1-amino-2-metyloantrachinonu.

Znany jest sposéb wytwanzania 1-amino-2-mety-
loantrachinonu przez wielogodzinne nitrowanie 2-
-metyloantrachinonu rozpuszczonego w kwasie siar-
kowym przy udziale azotanu potasu w temperaturze
0—5°C, w ktérym mase reakcyjng wylewa sie do
wody, odsgcza wydzielony surowy 1-nitro-2-metylo-
antrachinon, przemywa woda do odczynu obojetne-
g0, ogrzewa do wrzenia z wodnym roztworem siar-
czynu sodowego i oddziela nierozpuszczony 1-nitro-
-2-metyloantrachinon od zwiazZkéw izometrycznych,
ktére przechodzg do roztworu. Tym sposobem wy-
tworzony 1-nitro-2-metyloantrachinon poddaje sie
nastepnie redukecji przez ogrzewanie do wrzenia z
wodnym roztworem siarczku sodowego, przy czym
powstaje l-amino-2-metyloantrachinon, kitéry od-
dziela sie przez sgczenie, przemywa wodg do odczy-
nu obojetnego i suszy.

Znany jest rowniez spos6éb wytwarzania 1-amino-
-2-metyloantrachinonu przez cyklizacje kwasu p-
-toluilo-o-benzenowego w oleum i nitrowanie wy-
tworzonego 2-metyloantrachinonu mieszaning ni-
trujacg o skladzie 88% kwasu azotowego i 12%
kwasu siarkowego w temperaturze 12 — 14° C bez-
poSrednio po rozcienczeniu masy reakcyjnej woda.
Wytworzony 1-nitro-2-metyloantrachinon oddziela
sie od 78% kwasu siarkowego, przemywa kwasem
siarkowym o podobnym stezeniu, a mastepnie woda
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do odczynu obojetnego i poddaje redukcji przez
ogrzewanie z roztworem siarczku sodowego.

Tym sposobem nie mozna otrzymaé w dostatecz-
nym stopniu czystego 1-amino-2—metyﬂoamrgc-hino-
nu, przydatnego do dalszych syntez, poniewaz pro-
dukt nitracji zawiera tylko 95% 1-nitro-2-metylo-
antrachinonu. Podczas procesu nitrowania 2-me-
tyloantrachinonu tworzg sie obok 1-nitro-2-metylo-
antrachinonu réwniez produkty uboczne.

W celu oczyszczenia surowego 1-nitro-2-metylo-
antrachinonu stosuje si¢ wielogodzinne ogrzewanie
do wrzenia z 10% wodnym roztworem siarczynu
sodowego, co powoduje, ze izomeryczne nitro-2-
-metyloantrachinony przeksztalcaja sie w odpo-
wiednie kwasy 2-metyloantrachinonosulfonowe, kto-
re przechodzg do rozbworéw wodnych i mogg byé
oddzielone od 1-nitro-2-metyloantrachinonu nie ule-
gajgcego rozpuszczeniu.

Ten spos6b oczyszczania 1-nitro-2-metyloantra-
chinonu jest jednak ucigzliwy, wymaga skrupulat-
nego dozoru ze wzglgdu na redukcyjne wlasnosci
siarczynu sodowego i nie zapewnia zawsze produk-
tu o zadowa!1jgcej czystosci.

Stwierdzor.0o, ze otnzymuje sie 1-amino-2-metylo-
antrachinon z duzg wydajno$cia i o wymaganej
czystosci, jezeli proces nitrowania 2-metyloantrachi-
nonu prowadzi sie w roztworze 82—92% kwasu
siarkowego za pomocg mieszaniny mnitrujgcej o
sktadzie 88% kwasu azotowego i 12% kwasu siar-
kowego w temperaturze 15—20°C w ciggu 1 — 2
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godzin i nastepnie stopniowo w ciggu 1—2 godzin
podnosi sie temperature do 90—95° C, miesza w cig-
gu 1 godziny, chtodzi powoli do temperatury 15—
18° C, oddziela wytworzony l-nitro-2-metyloantra-
chinon i przemywa najpierw 75—80%0 kwasem siar-
kowym, a potem wodg do odczynu obojetnego.
Otrzymany 1l-nitro-2-metyloantrachinon ogrzewa sie
nastepnie do wrzenia z 15—20% wodnym roatwo-
rem siarczku sodowego, oddziela wytworzony 1-ami-
no-2-metyloantrachinon wytworzony wediug wyna-
lazku jest produktem czystym, nadajgcym sie do
barwienia whdkien syntetycznych oraz dalszych
syntez, a jego temperatura topnienia wynosi 201—
202° C. Roztwér 2-metyloantrachinonu w 82—92%
kwasie siarkowym mozna otrzymaé przez rozcien-
czenie okreslong iloSciag wody masy reakcyjnej po
cyklizacji kwasu p-toluilo-o-benzoesowego w sla-
bym oleum.

Przyktad I 120 kg kwasu p-toluilo-o-benzo-
esowego rozpuszcza sie w 1200 kg 5% oleumn, pod-
grzewa do temperatury 95°C i w tej temperaturze
miesza W ciggu 3 godzin. Po zakonczonej cyklizacj:
ciecz reakcyjng chlodzi sie do temperatury 15°C i
dodaje 120 1 wody aby temperatura nie przekro-
czyta 50° C, nastgpnie utrzymujgc temperature re-
akeji 18° C wkrapla sie 36 kg mieszaniny nitrujgcej
o sktadzie 88% kwasu azotowego i 12% kwasu
siarkowego, potem podgrzewa sie stopniowo do tem-
peratury 95° C i miesza jeszcze w tej temperaturze
w ciggu 30 minut. Po zakoniczonej nitracji chlodzi
sie ciecz reakcyjng powoli do temperatury 18° C
i odsgcza wydzielony 1-nitro-2-metyloantrachinon,
ktéry przemywa sie najpierw 100 1 kwasu siarko-
wego (d = 1,70), a nastgpnie woda do odczynu obo-
jetnego. Otrzymany produkt dodaje sie do 2000 1
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20% roztworu wodnego siarczZku i miesza W ciagu
2 godzin w temperaturze 100° C, po czym na gorg-
co odsacza utworzony czerwony osad 1-amino-2-me-
tyloantrachinonu, przemywa woda do odczynu obo-
jetnego i suszy, Tym sposobem otrzymuje sie 85 kg
1-amino-2-metyloantrachinonu o temperaturze top-
nienia 201 — 202° C.

Przyktad II. 111 kg 2-metyloantrachinonu roz-
puszcza sie w 1200 kg monohydratu i rozciencza
woda do uzyskania stezenia 90% kwasu siarkowego.

Nastepnie chtodzi sie do temperatury 15°C i
wkrapla sie 36 kg mieszaniny nitrujgcej o sktadzie
88% kwasu azotowego i 12% kwasu siarkowego,
utrzymujgc temperature 18° C podczas reakcii.

Dalszy tok postepowania taki sam jak w przy-
kitadze I.

Tym sposobem otrzymuje sie 92 kg 1-amino-2-
-metyloantrachinonu o temperaturze topmienia 201
— 202°C.

Zastrzezenie patentowe

Sposoéb wytwarzania l-amino-2-metyloantrachino-
nu przez nitrowanie 2-metyloantrachinonu i reduk-
cje otrzymanego produktu, znamienny tym, ze ni-
trowanie 2-metyloantrachinonu prowadzi sie w roz-
tworze 88—92% kwasu siarkowego mieszaning ni-
trujgea o sktadzie 88%  kwasu azotowego i 12%
kwasu siarkowego, poczgtkowo w ciggu 1 — 2 go-
dzin w temperaturze 15—20° C, nastepnie stopnio-
wo podnoszgc W ciggu 1—2 godzin temperature do
90—95° C, po czym oddziela sie przez oziebienie
mieszaniny ponitracyjnej do temperatury 15—18°C
wytworzony 1-ni‘twro—2-¢metyLoaﬁ‘ora;chi*non, ktory na-
stepnie poddaje sie w znany sposdb redukicji:
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