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Najdluiszy czas trwania patentu do 11 wrzesnia 1950 r.

Przedmiot patentu Nr 22158 stanowi
spos6b otrzymywania jednosulfoksylanéw
arsenobenzenéw zawierajacych dwie reszty
oksyalkylowe przy tej samej grupie ami-
nowej. Zwiazki te otrzymuje si¢ reduku-
jac w sposéb znany odpowiednie kwasy

- (oksyalkylo) - aminobenzeno - arsi-
nowe razem z niepodstawionymi kwasami
aminobenzeno-arsinowymi na arsenobenze-
ny i poddajac mnastgpnie otrzymane ar-
senobenzeny reakcji z formaldehydo-sul-
foksylanem sodowym.

Obecnie stwierdzono, Ze te same zwiaz-
ki otrzymuje si¢, poddajac kondensacji za-
miast kwaséw dwu - (oksyalkylo) - amino-

benzeno - arsinowych oraz kwaséw amino-
benzeno - arsinowych ich produkty reduk-
cji, t. j. tlenki arsinowe wzglednie arsiny,
i wprowadzajac ponadto do otrzymanych
arsenobenzenéw w dowolnej fazie sposobu
otrzymywania reszte¢ sulfoksylanu, albo
tez poddajac kondensacji odpowiednie nie-
oksyalkylowane tlenki arsinowe wzglednie
arsiny i wprowadzajac przed kondensacja
lub po kondensacji do jednej grupy amino-
wej reszte formaldehydo - sulfoksylanu
sodowego, a do drugiej grupy aminowej —
ponadto reszty oksyalkylowe. Zamiast
tréjwartoséciowych zwiazkéw arsenu mozna
jako substancje wyjsciowe stosowaé réw-



niez i kwasy arsinowe i kwasy te, ewentu-
alnie w mieszaninie reakcyjnej, redukowaé
na tréjwartoSciowe zwiazki arsenowe.

Przyklad I.. 122 g kwasu 3 - (bis -
- dwuoksypropylo) - amino - 4 - oksyben-
zeno - 1 - arsinowego (ktéry otrzymuje si¢
wedlug przykladu I patentu Nr 22 158)
rozpuszcza si¢ w 12 cm® wody, odbarwia
za pomoca, wegla zwierzecego i zadaje roz-
tworem 1,6 ¢ jodku potasowego w 5 cm?®
wody. Po kilkogodzinnym wprowadzaniu
dwutlenku siarki wlewa sie mieszajac z61-
to zabarwiong ciecz do mieszaniny alkoho-
lu etylowego i eteru, przy czym wydziela
si¢ tlenek 3 - (bis - dwuoksypropylo) -
amino - 4 - oksybenzeno - 1 - arsinowy w
postaci prawie bezbarwnego osadu, ktéry
odsacza si¢ pod ciénieniem i przemywa ete-
rem.

Nastepnie rozpuszcza si¢ 7,4 ¢ 3 - ami-
no - 4 - oksybenzeno - 1 - arsinu, otrzyma-
nego wedlug patentu niemieckiego Nr
251 571, w dziesieciokrotnej ilosci 5% -owe-
go kwasu solnego, a do otrzymanego roz-
tworu dodaje si¢ mieszajac w temperatu-
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rze 27°C roztwér 11,2 g formaldehydo -
sulfoksylanu sodowego w 25 cm?® wody,
przy czym wydziela si¢ wkrotce zétty osad,
ktéry odsacza si¢ pod cis$nieniem i rozpu-
szcza w rozcieficzonym roztworze weglanu
sodowego. Z roztworu tego straca si¢ przez
dodanie alkoholu etylowego i eteru 3 - ami-
nosulfoksylan 4 - oksybenzeno - I - arsi-
nu w postaci zéttego proszku ziarnistego,
ktéry odsacza si¢ pod cis$nieniem i przemy-
wa eterem.

Po rozpuszczeniu w wodzie 2,85 ¢ 3 -
aminosulfoksylanu 4 - oksybenzeno - 1 - ar-
sinowego i 3,47 g wyzej opisanego tlenku
3 - (bis - dwuoksypropylo) - amino - 4 -
oksybenzeno - 1 - arsinowego nastepuje
wkrétce rozjasnienie si¢ roztworu, ktoéry
zmienia przy tym swéj zélto-czerwony ko-
lor poczatkowy na jasnozélty; z tego roz-
tworu wydziela si¢ po dodaniu alkoholu
etylowego i eteru z6lty osad sulfoksylanu
3 - (bis - dwuoksypropylo) - amino - £ -
- oksy - 3° - amino - 4 - oksyarsenobenze-
nu o wzorze:
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ktéry odsgcza sie pod cisnieniem i przemy-
wa eterem. Otrzymany zwigzek wykazuje
te same wlasciwosci, co zwiazek otrzyma-
ny wedlug przykladu I patentu Nr 22 158.

Przyklad II. 11,24 g kwasu 4 - (dwu-
oksypropylo - oksyetylo) - aminobenzeno -
- 1 - arsinowego (ktéry otrzymuje sie we-
dlug przykladu IV patentu Nr 22 158)
rozpuszcza si¢ w 20 cm® wody i redukuje
sie wedlug wskazéowek przyktadu I za po-
moca dwutlenku siarki na tlenek 4 - (dwu-

l\ /~NH.CH,.0SONa
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oksypropylo - oksyetylo) - aminobenzeno -
- 1 - arsinowy.

Przy dzialaniu w roztworze kwasu sol-
nego na 3,17 g tego tlenku arsinowego 1,85
g 3 - amino - 4 - oksybenzeno - 1 - arsinu
(poréwn. przykiad I) powstaje z wydziela-
niem si¢ ciepta chlorowodorek 4 - (dwu-
oksypropylo - oksyetylo) - amino - 3’ - a-
mino - 4° - oksyarsenobenzenu, ktéry stra-
ca si¢ przez dodanie alkoholu etylowego i
eteru, odsgcza pod ci$nieniem i przeprowa-



dza w sposéb zwykly za pomoca formalde-
hydo - sulfoksylanu sodowego w sulfoksy
lan 4 - (dwuoksypropylo - oksyetylo) - a-
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mino - 3' - amino - ¢ - oksyarsenobenzenu
0 wzorze:

As

A

.
| ]
NS
r /CH2.CH20H
AN

CH,.CHOH . CH,OH

Pomaraficzowo zabarwiony proszek otrzy-
many w ten sposéb rozpuszcza sig latwo w
wodzie i odpowiada swymi wlasciwosciami
zwiazkowi otrzymanemu wedlug przyktla-
du IV patentu Nr 22 158,

Przyktad III. 1,99 g tlenku 3 - amino -
- 4 - oksybenzeno - I - arsinowego otrzy-
manego wedlug ,Berichte der Deutschen
Chemischen Gesellschaft” tom 43, 1910,
str. 919, kondensuje si¢ w wodnym alka-
licznym roztworze z 2,85 ¢ 3 - aminosul-
foksylanu 4 - oksybenzeno - I - arsinu (po-
réwn. przyklad I) na sulfoksylan 3 - ami-
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no - 4 - oksy - 3 - amino - 4’ - oksyarseno-
benzenu, ktéry straca si¢ z tego roztworu
przez dodanie alkoholu etylowego i eteru.
Otrzymany, przy tym zélty osad odsacza
si¢ pod ciénieniem i przemywa eterem.
Dzialajac z zastosowaniem chlodzenia 1
molem tlenku etylenowego, a nastepnie na
cieplo 1 molem glicydu na wodny roztwér
tak otrzymanego sulfoksylanu otrzymuje
si¢ sulfoksylan 3 - (dwuoksypropylo - o-
ksyetylo) - amino - 4 - oksy - 3° - amino -
- 4 - oksyarsenobenzenu o wzorze:
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ktory straca sie za pomoca alkoholu etylo-
wego i eteru w postaci z6lto zabarwionego
osadu. Otrzymany preparat zawiera 19,82 %
arsenu i rozpuszcza si¢ latwo w wodzie.
"~ Przyklad IV, 19,9 g tlenku 3 - (bis -
dwuoksypropylo) - amino - 4 - oksybenze-
noarsinu otrzymanego wedlug przykladu I
rozpuszcza si¢ razem z 26,3 g¢ kwasu 3 - a-
mino - 4 - oksy - 5 - metoksybenzeno - 1 -
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arsinowego otrzymanego wedlug patentu
niemieckiego Nr 555 241, przykiad I, w 70
cm® kwasu solnego, nasyconego na zimne
alkobolem metylowym, i otrzymany roz-
twér wlewa mieszajac do ozigbionego do
—10°C roztworu 75 g chlorku cynawego w
100 cm?® kwasu solnego nasyconego w zim-
nie alkoholem metylowym. Przy tym po-
wstaje najpierw przezroczysty zétto zabar-
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wiony roztwér, z ktérego wydziela sie
wkrétce z6lty osad chlorowodorku 3 -
(bis - dwuoksypropylo) - amino - 4 - o-
ksy - 3° - amino - 4° - oksy - 5° - metoksyar-
senobenzenu. Osad ten odsacza si¢ pod ci-
$nieniem i przeprowadza w sposéb zwykly

za pomoca formaldehydo - sulfoksylanu
sodowego w sulfoksylan 3 - (bis - dwuoksy-
- propylo) - amino - 4 - oksy - 3° - amino -
- 4 - oksy - 5° - metoksyarsenobenzenu o
wzorze:
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Otrzymany z6ity proszek rozpuszcza sie
latwo w wodzie i zawiera 19,53% arsenu.

Zastrzezenie patentowe.

Sposéb wytwarzania jednosulfoksyla-
néw arsenobenzenéw o wzorze ogélnym:

(R)(R).N.CH, . As —
— As . C,H, . NH . CH, . OSONa,

w ktérym litery R i R° oznaczajg reszty
, oksyalkylowe wedlug patentu Nr 22158,
znamienny tym, ze zamiast kwaséw dwu-
- (oksyalkylo) - aminobenzenoarsinowych
oraz kwaséw aminobenzenoarsinowych kon-
densuje si¢ ich produkty redukcii, t. j. tlen-
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ki arsinowe wzglednie arsiny, na arseno-

benzeny i do otrzymanych arsenobenzenéw
wprowadza w dowolnej fazie sposobu

otrzymywania ponadto reszte sulfoksyla-

albo tez kondensuje si¢ odpowiednie
aminowej

nu,
nieoksyalkylowane w grupie

tlenki arsinowe wzglednie arsiny i wpro-
wadza przed kondensacjg lub po konden-
sacji do jednej grupy aminowej reszte
formaldehydo - sulfoksylanu sodowego, a
do drugiej grupy aminowej — reszty oksy-
alkylowe.
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