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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE 1-AVMINOANTRAQUINONA,
1,5- Y 1,8-DIAMINOANTRAQUINONA.~

ot e S ) o o o

Follsitaunts- BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad alemana, residente

en Leverkusen-Bayerwerk, Republica Federal Alemana.—

En la publicacidén alemana DOS 2.211.411 se des-
cribe un procedimiento para la obtencidn de aminoantragui-
nonas, segun el cual las aminoantraquinona se obtienen
a partir de nitroantraquinonas por reaccidén con amoniaco,

5 sales aménicas o amidas, en presencia de una amida liquida
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a temperatura elevada,preferentemente entre 100 y 1809C, en

cago dado bajo presidén. Como amidas se emplean amidas orgdni-
cas de bajo peso molecular, por ejemplo, formemida, urea o ‘

N-metilpirrolidona.

Ia elaboracidn de la mezcla de reaccidn se efectia !
segin métodos en si conocidos, por ejemplo, por separacidn por!
destilacidén de la amida o por precipitacidn de la aminoantra- |
quinons con agua o por extraccidn.

Si se procede, sin embargo, segun las condiciones
indicadas en esta publicacidén se parecia que, al emnlear l-ni-
troentraquinona, la l-aminozntraquinona formada no es estable
bajo las condiciones de reaccidn aplicadas y se forman nume-
rosos productos secundarios indeseados. De la 1,5- o biéﬂ 1,8~
dinitroantraquinona se obtienen las correspoﬁdientes diamino-
antraquinonas solo en rendimientos reducidos.

Ia l-aminoantraquinona, 1,5- o bién 1,8-diaminoantra-

quinona asi obtenida no es sin embargo lo suficiéntemente pura
para la ulterior elaboracidén a colorantes.

Se ha descubierto ahora que se obtienen l-aminoantras
quinona, 1,?— 0 1,8-diaminoantraquinonas mds puras, si las 1~
nitro- o bién las correspondientes dinitroantraquinonas se

hacen reaccionar en éteres, hidrocarburos alifdticos y ci-

cloglifdticos, hidrocarburos sromdticos, en caso dado, algquil=
sustituidos, o en mezclas de estos disolventes, con amoniaco,
preferentemente hajo presidén y a temperatura elevada.

Las aminoantraquinonas, asi obtenidas, se pueden se-
guir elaborando a colorantes sin ulterior purificacién, por

e jemplo, destilativa.

Eteres adecuados son especialmente log éteres aliféd-
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ticos, cicloalifdticos y aromdticos, tales como dibenciléter,
di-sec-butiléter, diisopentiléter, etilenglicoldimetiléter, '
dietilenglicoldimetiléter, dietilenglicoldietiléter, metoxici—é
clohexano, etoxiciclohexano, diciclohexiléter, anisol, fenetol{
difeniléter, 2-metoxinaftalina, tetrahidrofurano, dioxano, ;
amilfeniléter, bencilisoamiléter, dibenciléter, diglicol-di- .
n-butiléter, glicolmetilenéter, metilbenciléter. . .
Hidrocarburos alifdticos y ci;ioalifétié;s son, por

ejemplo, n-pentano, n-hexano, n-heptano, ciclohexano, metilci-
clohexano, ciclododecano, decalina, ciclohepitano, cielopenta=- i

no, n-decano, l,2~dimetilciclohexano, 1l,3-dimetilciclohexano,

1l,4-dimetilciclohexano, 2,2-dimetilpentano, 2,3—dimetilpentanoj
2,4-dimetilpentano, 3,3-dimetilpentano, isopropilhexano, metilI
ciclohexano, 2-metilheptano, 3-metilheptano, 4-metilheptano, |
2-metilhexano, 3-metilhexano, 2-metiloctano, 3-metiloctano, :
4-metiloctano,2-metilpentano, 3-metilpentano, n-octano, penta-
isohutano, trietilmetano, 2,2,3-trimetilpentanc, 2,2,4-trime-

tilpentano, 2,3,3~trimetilpentanoc.

Hidrocarburos aromdticos adecuados son, por ejemplo,

benceno, tolueno, 0-, m-, p-xileno, isopropilbenceno, trimetil-
benceno, dietilbenceno, tetrametilbenceno, diiSOpropilbenceno,!
isododecilbenceno, tetralina, nafitalina, metilnaftalina, di-

fenilo, difenilmetano, o0-, m-, p-cimol, dibencilo, dihidronaf-
talina, 2,2'~dimetil-difenilo, 2,3'-dimetil-difenilo, 2,4'-di-i
metil-difenilo, 3,3'-dimetil-difenilo, 1,2-dimetil-naftalina,

1,4-dimetilnaftalina, 1,6-dimetilnaftalina, 1,7-dimetilnafta-
lina, 1,l-difeniletano, hexametilbenceno, isoamilbenceno, pen-

tametilbenceno, 1,2,3,4-tetrametilbenceno, 1,2,3,5~tetrametil-

benceno, 1,2,7-trimetilnaftalina, 1,2,5-trimetilnaftalina.

El procedimiento segin la presente invencidn se rea-
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liza, en detalle, por ejemplo como sigues a temperaturas de |
100 - 2209C, preferentemente 140 - 2002C y con proporciones

molares entre amoniaco y l-nitroantraquinona (o bién dinitro-
antraguinona) de como minimo 2 : 1 (o bién 4 : 1), preferente-~!
mente 10 : 1 a2 40 ¢ 1 y especialmente 15 : 1 a 35 : 1. Ia reac-
cidn se efectia por lo general bajo presidn, especialmente ) 20

preferentemente ) 50 atmdsferas.

i
La duracién de la reaccidén depende de la temperatura,

de la presidn y de la proporcién molar, aumentando la veloci-
dad de reaccidn segin aumenta la temperatura, segin aumenta la
proporcidén molar y segin aumenta la presién. Si se trabaja,
por ejemplo, con l-nitroantraquinona en una proporecién molar
de 10 : 1 a 200¢C (1509C o bién 13092C) y a unas 100 atmdsferas,
entonces la reaccidn ha terminado después de 0,5 (3 o bidn 5)
horas, mientras, por ejemplo, con una pr0poréi6n molar de 50 :
y a una temperatura de 1002C (30 : 1 a 1302C o bién 20 : 1 a
1509C) y a » 100 atmésferas se ha de contar con un periodo de
reaccidn inferior a 5 horas (inferior a 4 o bién 0,5 horas).

Trabajando con 1,5 - ¢ bién 1,8-dinitroantraquinonas
entonces la reacecidn, con una proporecidén molar de 60 ¢ 1 (40 ¢
o bién 30 z,l) a 1509C y presiones superiores a 60 atmdsferas,
ha terminado después de 4 (7 o bién 11) horas, mientras, por
ejemplo, a 2002C (1009C) con una proporcidén molar de 20 : 1
(80 : 1)~y presiones superiores a 70 atmdsferas se precisa de
1 hora (15 horas) para la reaccidén total.

El procgdimiento se puede efectuar en forma continua
o discontinua, adiabdtica o isotérmicamente.

Ls mezcla de reaccidn se puede elaborar segin los

métodos usuales, por ejemplo, por separacidén por filtracidén

1]

=

del producto cristalizado del disolvente orgdnico, después de
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enfirar a temperatura ambiente. La lejia madre que se obtiene
se puede reciclar al proceso. 2

Ia elaboracidn e la mezcla de reaccidn se puede efec%
tuar también separando el disolvente por destilacidén o preci-
pitando la antraquinona con ayuda de un diluyente que reduzca f
la solubilidad de las aminoantraquinonas en la solucién de reac;
cidén (por ejemplo éter de petrdleo). Si es necesario se puede
seguir purificando el producto de reaccizn medianf; un trata-
miento con dcidos, por ejemplo, dcido sulfurico.

Como la solubilidad de la 1,5-diaminoantraguinona en;
disolventes orgdnicos es considerablemente inferior a aquella
de la 1,8-diaminoantraquinona se puede combinar la elaboracidn |
de la mezcla de reaccidén de la reaceidn de 1,5~ y/o 1,8-dini- |
troantraquinona con amoniaco también con una precipitacidn E
fraccionada en la que primeramente se precipita la 1,5-diamin04

antraquinona y, al seguir agregando diluyente, la 1,8-diamino- :

|
antraquinona. !

Ia lejia madre que se obtiene, o bién el disolvente !
destilado, se pueden reciclar de nuevo al proceso. El agua que!
se forma durante la reaccién puede ser extraida del circuito.

El objeto de la presente invencidn es, por lo tanto,;
un procedimiento para ls obtencidn de l-amino- y/o 1,5- y/o l,é-
diaminoantraguinona, que se caracteriza porque l-nitroantraqui%
nona y/o 1,5- y/o 1,8-dinitroantraguinona se hace reaccionar
en éteres, hidrocarburos alifdticos y cicloalifdticos, hidro-
carburos aromgticos, en caso dado alquil-sustituidos, o en
mezclas de estos compuestos con amoniaco, preferentemente bajo
presién, especialmente a presiones ) 20 atmésferas, preferen-

!
1
l
!
|
|
|

temente > 50 atmdsferas y bajo proporciones molares entre amo- |

|

niaco y l-nitroantraquinona (o bién dinitroantraquinona) de co-



10.

15.

20.

25.

30.

mo adecuado para la obtencidn de l-amindantraquinona pura a par-

-6 -

mo minimo 2 : 1 (o bién 4 : 1), especialmente de 10 : 1 2 40 ¢
1 (0o bién 10 : 1 a 80 : 1), y preferentemente de 15 : 1 a 35
1 (o bién de 20 : 1 a 40 ¢ 1), a temperaturas mds elevadas,
preferentemente a 100 -~ 2209C y especialmente =z 140 - 2009C,

El procedimiento de la presente invencidn es asimis-

tir de mezcla de l-nitroantraquinona y 2-nitroantraquinona, i
tal y como se obtienen, por ejemplo, en la nitracidn de antra-
quinona después de separar las dinitroantraquinonas. Segin el |
procedimiento de la presente invencidén se hace reaccionar pre-
ferentemente el grupo nitro en la posicidn 1; si se interrumpe
la reaccidn despuds de haber reaccionado totalmente la 1-nitro;
antraquinona, se obtiene una mezcla de l-amindatranquinona y 2=

nitroantraquinona que se puede separar con facilidad.

Una posibilidad para la separacidn-consiste, por ejem
plo, en disolver la mezcla en dcido tal como por ejemplo dci-
do sulfurico, después precipitar mediante diluicidn del dcido
con agua (por ejemplo, dcido sulfirico 50 - 70 %) primeramente

la 2-pitroantraquinona y separarla, y a continuacidén precipitax

del filtrado, mediante ulterior diluicidn, la l-aminoantraqui-;
nona y aislgrla. :
Otra posibilidad se obtiene, por ejemplo, por trans-
formacidn de la l-aminoantraguinona en la l-tionilaminoantraqui-
nona (patente US 2.479.943), fdcilmente soluble en disolventesi
orgénicos, tales como benceno o tolueno, pudiéndose separar asd]
la 2-nitroantraquyinona de difieil solubilidad. Objeto de la
presente invencidn es, por lo tanto, también un procedimiento
para la obtencidén l-aminoantraquinona, que estd esencialmente

libre de 2~-amincantraquinona, a partir de mezclas que contienen

l-nitroantraquinona y 2-nitroantraguinona, caracterizado porgue
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la mezcla se hace reaccionar en éteres, hidrocarburos aliféd-

ticos o cicloalifdticos, hidrocarburos aromdticos, en caso

dado alquil-sustituidos, o en mezclas de estos compuestos con -

amoniaco, preferentemente bajo presidén, especialmente a como
minimo 20 atmdsferas, preferentemente como minimo 50 atmés-
feras, y con una proporcidén molar entre amoniaco y l-nitro-
antraquinona de como minimo 2 : 1, especialmente 10 :.1 a
40 : 1 y preferentemente de 15 : 1 a 3%3: 1, a teﬁperatura
més elevada, preferentemente & 100 - 2202C y especialmente a
140 - 2002C, hasta la reaccidn total. de la l-nitroantragui-
nona, y el producto de reaccidn se separa a continuacidén en
l—aminoantraquihona y 2-nitroantraguinona.

Seguin el procedimiento de la presente invencidn se

pueden hacer reaccionar también mezelas de nitroantragquinona

que, entre otros, contienen l-nitroantraquinona asi como 1,5- :

}
¢
i
i
t
f

y/o 1,8~ dinitroantraguinona. En este caso se obtienen produc%

tos que contienen tanto l-aminoantraquinona como 1,5- y/o
1,8~ diaminoantraquinona. De tales productos se puede sepa-
rar cdémodamente la l-aminoantraquinona pura por destilacidn
en vacio.

En comparacidn por el procedimiento conocido por la
publicacidn alemana DOS 2.211.411 muestra el procedimiento de
la presente invencidn la ventaja de que los disolventes orgé-
nicos reivindicados no participan en la reaccidn y précti-
camente no se forman productos secundarios indeseados. la
l-aminoantraquinona, 1,5~ y 1,8-diaminoantraquinona se pue-
de seguir elaborando, por lo tanto a colorantes, sin tener

que efectuar ulteriores operaciones de purificacidn.

Ejemplo 1

ILa mezcla de 257 g de l-nitro-antraquinona (al 98,5%)
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¥ 1 litro de xileno se hace reaccionar en el autoclave (-~ 100
atm.) con 340 g de amoniaco durante un cuarto de hora a 1709C
(proporeidn molar 20 : 1).

La mezcla de reaccidn se separa por succidn despuds
de enfriar a temperatura ambiente, el residuo se lava con poco
xileno y se seca en vacio.

Rendimiento: 224 g de una l-aminoantraquinona al 97%

(97 % de l1a teoria).

€
1

Similares rendimientos y purezas se obtienen si, en

lugar de xileno, se emplea tolueno, benceno 1,3,5-trimetilben-

ceno, isopropilbenceno, isododecilbenceno, difenilmetano, n-he
xano, n-heptano, decaline, tetralina, metilciclohexano, ciclo-—
dodecano, n-dipropiléter, dibutiléter, dietilenglicol-dimetil—
éter, dietilenglicol-dietiléter, metoxiciclohexano, diciclohe-|
xiléter, anisol, fenetol, difeniléter, tetrahidrofurano, di-
xano, o mezclas de estos disolventes,
Ejemplo 2

Una mezcla de 255 g de l-nitro-antraquinona (al 99%)
¥y 1 litro de ciclohexano se hace reaccionar con 51 g de amo~-
niaco (proporcidén molar 3 : 1) a 180°C y durante un periodo
de reaccidn de 8 horas en el autoclave (40 atm.). Ia mezcla
de reaccidn se agita, después de enfriar y separar el amonia-
co, a temperatura ambienfe, con 50 cc de dcido sulfurico al
30 %; dgépués se mezcla con 100 cc de agua y después de sepa-
rar las fases se filtra. El residuoc se lava, para retirar el
ciclohexano adherido, con poco metanol, y & continuacidn neutro
con agua y Se Seca.
Rendimiento: 209 g de una l~-aminoantraquinona al 96 % (90 %

de la teoria).
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Ejemplo 3
Une mezcla de 255 g de l-nitro-antraquinona (al 99%ﬂ
y 1 litro de etilenglicol-dimetiléter se hace reaccionar con ‘
510 g de amonfaco a ~ 40 atm. (proporecidén molar 30 : 1) a
1302C y un tiempo de reaccidn de 4 horas en el autoclave. Des%
puds de enfriaer se vierte la mezcla de reaccidn en 5 litros |
de agua y el precipitado obtenido se separa por succidén, se !
lava con agua y se seca. Rendimiento: 517 g de uﬁg lQamino—
antraquinona al 97,4 % (95 % de la teoria).
Ejemplo 4 . : é
Después de reaccionar durante 0,5 horas 264 g de 1—5
nitro-antraquinona (al 96 #) con 340 g de amoniaco (prOporcidl
molar 20 ¢ 1) en 1 litro de n-pentano a 1502C en el autoclave
(aproximadamente 100 atm.) se libera la mezcla de reaccidn
obtenida por destilacidn del disolvente. Residuo: 220 g de ?
una l-amino-antraquinona al 94,5 % (93 % de la teoria). |
Ejemplo 5 |

275 g de l-nitro-antraquinona (al 92 %) que contiene

7 partes en peso de 2-nitro-antraquinona, se calienta con 1,8

litros de tolueno en el autoclave (~/ 130 atm.) con 355 g de

amoniaco (proporcidn moler 15 : 1) durante 0,5 horas a 1802C.

Después de retirar el amoniaco se mezcla la mezcla de reaccidn

enfriada, seqin la patente US 2.479.943, con 190 g de cloruroi

- tionilico y se calienta durante 2 horas bajo reflujo, después;

se mezcla con 10 g de carbdén activo y se filtra en caliente. |
Al filtrado se le agregan 180 cc de metanol, se calienta du-
rante 1 hora hasta hervir, el precipitado obtenido se separa
por sucecidn a temperatura ambiente, la torta de filtracidén

se suspende en agua y el tolueno se expulsa con vapor de agua1

Ia suspensidn caliente se separa por succidn, se lava hasta '
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estar libre de decido y se seca. Rendimiento: 209 g de una l-ami-
no-antraquinona al 97 % (91 % de la teoria).
Ejemplo 6

Después de una reaccidn durante 7 horas de 275 g de

l-nitroantraquinona (al 92 %; 7 % en peso de 2-nitroantraqui-

nona) en 1 litro de tolueno con 85 g de amoniaco (proporecidn

molar 5 : 1) a 2209C en el autoclave (130 aitm.) se separa i

i
la mezcla de reaccidn obtenida por succidn a temperatura am-—

biente, el residuo se seca en vacio y se disuelve en wn litro
de dcido sulfurico concentrado. La solucidén se diluye en frio
bajo adicidn de agua a un dcido al 60 %. Tespuds de separar el
precipitado obtenido por succidn se vierte el filtrado sobre
hielo. El precipitado obtenido se separa por sucecidn, se lava
neutro y se seca. Rendimientos 209 g de 1-amino-antraquiﬁona

al 96 % (90 € de la teoria).

Ejemplo 7

Una suspensidn de 264 g/hora de l-nitro-antraquinona
(a1l 96 %) en 2 litros de xileno/hora se hace reaccionar en

forma continua en un autoclave dotado de agitador de 3 esca-

lones con 255 g/hora de amoniaco (proporcién molar 15 :1) a
1802C y 100 atm. con un tiempo de residencia de 30 minutos.
Lo mezcla de reaccidn enfriada se separa por succién en forma
continua a temperatura ambiente, la lejia madre se recicla
de nuever al proceso, mientras el residuwo se libera, con vapor

de agua, del xileno y a continuacidén se seca. Rendimiento por

hora: 220 g de una l-amino-antraquinona al 94,1% (96 % de la
teoria).

Ejemplo 8
Publicacidén alemana DOS 2.211.411, ejemplo 1.

26,3 g de l-nitro-antragquinona (al 96 %) se suspen-
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den en 110 g de formamida. A 1559C se introduce gas de amonia-
co. l
Después de 4 horas se separa el disolvente por destﬁ-
lacién y el residuo se lava con agua. Después de secar en va- |
5, cio, se obtienen 22,5 g de ung l-amino-antraquinona al 70 % (ﬁl%
de 1la teoria). :

La obtencidn de la l-nitro~antraquinona al 96 % em-
pleada se efectud segin la publicacidén alemana DOS 2.039.822.

Ejemplo 9
i

10. Ia mezcla de 298 g de una-mezcla de dinitro-antraqui-
|

nona (41,7 % de 1,5-dinitro-antraquinona, 40,6 % en peso de ;
1,8 dinitroantraguinona) y 3 litros de tolueno se hace reac- |
cionar en el autoclave con 340 g de amoniaco liquido durante
12 horss a 1509C y una presidén de 60 atm. (proporcidn molar
15. 20 : 1),

Ia mezcla de reaccidn se separa por succién des-
pués de destensar y enfriar a temperatura ambiente, el residud
se lava con poco disolvente y se seca en vacio.

Rendimiento: 230 g (40,5 % en peso de 1,5-diamino-antraquinona,

20. 94 % de la teoria; 37,8 # en peso de 1,8-diamino-antraquinona,

90 % de la teoria). i

El amoniaco sin reaccionar y el filtrado se pueden f
reciclar de nuevo al proceso, E
Ejemplo 10 |
25, 298 g de 1,5-dinitroantraquinona (90 % en peso; 10 %
en peso de 1,8-dinitro-antraguinona) se hacen reaccionar en

i
|
2 litros de tolueno con 680 g de amoniaco liquido (proporcidng
molar 40 : 1) en el autoclave a 1502C y 50 atmdsferas duran— {

i

te 7 horags. La mezcla de reaccidn se elabora como descrito en

30. el ejemplo Q.
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Rendimiento 219 g (90 % en peso de 1,5-diamino-antraquinona,
92 % de la teoria).
Rendimientos y purezas similares se obiienen si en

lugar de tolueno se emplea benceno, 1,3,5-trimetilbenceno,

isopropilbenceno, isododecilbenceno, difenilmetano, n-hexano,
n-heptano, decalina, tetralina, metileiclohexano, ciclodode~- f
cano, n-dipropiléter, dibutiléter, dietilenglicol-dimetiléter,
dietilenglicol-dietiléter, metoxiciclohexano, diciclohexiléteé,
anisol, fenetol, difeniléter, tetrahidrofurano, dioxano, o-xi;
leno, m-xileno, p-xileno o mezclas de esfos disolventes.
Ejemplo 11

208 g de 1,8-dinitro-antraquinona (90 % en peso de
1,8-dinitroantraquinona) se hacen reaccionar en 1 litro de
xileno con 1,02 kg de amoniaco liquido (proporcidn molar 60 3
1) en el autoclave a 110 atm. y 150°C duranté 4 horas y se
elabora como descrito. Rendimiento: 190 g (90 % en peso de
1,8-diamino-antraquinona, 80 % de la teorfa). Rendimientos y
purezas similares se obtiene si en lugar de xileno se emnlean
los disolventes mencionados en el ejemplo 10.
Ejemplo 12 i

?98 g de una mezcla (53,9 % en peso de 1,5-dini-
tro~-antraquinona; 46,1 % en peso de 1,8-dinitro-antraquinona)
se hacen reacclonar en 1 litro de ciclohexano con 102 de
amoniact liquido (proporcidn molar 6 : 1) a 2009C durante 6 hé-
ras en el autoclave a 110 atm. Después de 1ls elaboracidn des—|
crita en el ejegplo 9 se obtienen 230 g (51,1 % en peso de
1,5-diamino-antraquinona, 92 % de la teorfa; 40,9 % en peso
de 1,8~diamino-antraquinona, 86 % de la teoria).
Ejemplo 13

298 g de la mezcla de dinitro-antraquinona indicada
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en el ejemplo 12 se hacen reaccionar en 2 litros de glicoldi~!
metiléter a 1008C y una presidn de 60 atm. durante 15 horas f
con 1,36 kg de amoniaco liquido (proporcién molar 80 : 1) en :
el autoclave,

La mezcla de reaccién se vierte en agua. El precipii
tado obtenido se gepara por succidn, se lava con agua y se se-
ca. Rendimiento: 230 g (53 % en peso de l,5—diamino—antraqui-‘
nona, 95 % de la teorfa; 40,1 % en peso de 1,8-diamino-antra-
quinona, 85 % de la teorfa). ,

fjemplo 14

208 g de la mezcla de dinitro-antraquinona indicadaf

! l

en el ejemplo 4 se hacen reaccionar en 2 litros de xileno con

510 g de amonizco (proporcidén molar 30 : 1) en el autoclave

1

durante 11 horas de 1509C y 50 atm. Despuds de la elaboracién.

descrita en el ejemplo ¢ se obtienen 232 g (52,0 % en peso

peso de 1,8~diamino-sntraquinona, 89 % de la teorfa).

Ejemplo 15

|

!

f

de 1,5~diamino-antraquinona, 94 % de la teoria; 42,3 % en }
|

|

Segin DOS 2.211.411 (andlogo al ejemplo 1). !

29,8 g de una mezcla (7,6 % en peso de 1,5=-dinitro-!
!

antraquinona; 38,5 % en peso de 1,8-dinitro-antraquinona) se ]

suspenden en 11l g de formamida, A4 1559C se introduce gas g

1

de amoniaco. Después de 4 horas ya no se puede demostrar por !
cromatografia de capa delgada ninguna dinitro-antraquinona. .
Ia mezcla de reaccidn se elabora por separacidén por destila- f
cidn de la formamida, lavado del residuo con agus y secado. i
Rendimiento: 24,4 g (9,7 % en peso de 1,5-diamino-antraquino-!
na, 22 % de la teoria; 20,2 % en peso de 1,8-diamino-antra- '
quinona, 53 % de la teoria). l

Si la reaccidén se efectuia, por lo demds, bajo las
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mismas condiciones, pero bajo presidn, con una proporcidén
molar de 20 : 1 se obtiene aproximadamente el mismo resulta-

do.,

NOTA

!
Descrita suficiéntemente la naturaleza del invento,

asi como la manera de realizarlo en la prédctica, debe hacerse !
constar que las disposiciones anteriormente indicadas, son !
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte-
ren su principio furdamental. También se hace constar que el
invento -corresponde a unas Solicitudes de Patente, presentaw
das en Alemania, bajo los nimeros y fechas siguientes: P 23 |
14 218.9 de 22 de marzo de 1973 y P 23 30 230.9 de 9 de junio
de 1.973; acogiéndose por lo tanto a los beneficios que con-
ceden los Convenios Internacionales en‘vigo;, siendo lo éue
constituye la esencia del referido invento y por lo que se
solicita Patente de Invencidn por 20 afios en Espafia, sobre:
PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE 1-AMINOANTRAQUINONA,

1,5- Y 1,8-DIAMINOANTRAQUINONA; caracterizdndose por 1o Si-

guiente:

1.~ Procedimiento para la obtencidén de l-aminoan-
traquinona, 1,5- y 1,8-diaminoantragquinona, por reaceidn
de las correspondientes nitro-antraguinonas con amoniaco,
en disolventes orgdnicos, caracterizado porque la reaccidn
se efectia en éteres, hidrocarburos aliféticos o cicloalifé—i
ticos, o hidrocarburos aromdticos, en caso dado alguil-sus-
tituidos., -

2.- Procedimiento segin la reivindicacidén 1, carac-
terizado porque la reaccidn se efectia con bencenos alquilicog.

3.- Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2,

caracterizado porque la reaccidn de la l-nitro- anfraquinona



5.

10,

15,

20,

25,

- 15 -

con amoniaco se efectia bajo presidn en una proporcidén molar
entre amoniaco y l-nitro-antraquinona de como minimo 2 : 1,
especialmente de 10 : 1 a 40 : 1 y preferentemente de 15 : 1
a 35 : 1. X

4.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 3,
caracterizado porque la reaccidén se efectua a 100 - 2209C,
preferentemente a 140 - 2002C. . e

5.~ Procedimiento segin la r;;vindicacign 1, carac—
terizado porque para la obtencidn de l-aminoantragquinona, que

estd prdcticamente libre de 2-aminoantraquinona, a partir.de

mezclas que contienen l-nitroantraquinona o 2-nitroantraguino-

—

na, las mezclas, hasta la completa reaccidn de la l-nitroantrsa)
quinona, se mezclan en éteres, hidrocarburos alifdticos o ci-
cloalifdticos o hidrocarburos aromdticos en caso dado algquil-
sustituidos, en una proporcidén molar entre emoniaco : l-nitro-
antragquinona de como minimo 2 : 1 y temperatura elevada, con
amoniaco y a continuacidén la mezcla de reaccidn se separa en
la l-amincantraquinona y la 2-nitroantraquinona.

6.~ Procedimiento para la obtencidn de l-aminoantra-
quinona, 1,5~ y 1,8-diaminoantraquinona, tal y como queda sus-
tancialmente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 15 hojas escritas a mdquina

por una so0la cara.

Madrid,
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