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W patentach nr nr 35 139, 35 190, 35 140, 35 141
opisano sposób wytwarzania N-(dwualkiloami-
noalkilo)-fenotiazyn przez kondensację fenotia¬
zyny z haloidkami dwualkiloaminoalkilów w
obecności środków kondensujących, wiążących
kwas chlorowcowodorowy, zwłaszcza amidku
sodu.

Stwierdzono, że pewne środki kondensujące,
używane w reakcjach analogicznych, okazują
się nieczynne w przypadku przytoczonej reakcji.
Odnosi się to np. do węglanów alkalicznych,
octanu sodu, węglanu wapnia, wapna, magnezji
piridiny i chinoliny, jak również do węglanu
sodu zmieszanego z proszkiem miedzi, za pomocą
którego jednak udało się Gillmanowi i Shir-
ley-owi (Amer. Soc. 66, 888, 1944) przeprowadzić
kondensację bromków allilowych, decylowych
i oktadecylowych z fenotiazyną.
Stwierdzono, że ta kondensacja zachodzi w

sposób z reguły zadowalający i z dobrymi wy-
dajnościami jeżeli stosuje się środek kondensu-
jący, który przez reakcję ze związkiem orga¬

nicznym posiadającym wodór ruchliwy może
dać pochodną metalową. Wspomniane środki
kondensujące należą do grupy metali alkalicz¬
nych lub ich pochodnych (wodorotlenki, wodor¬
ki, amidki, alkoholany, metalo — alkile lub
aryle). Poza amidkiem sodu podanym w wyżej
wyszczególnionych patentach należy tu wymie¬
nić: sód metaliczny, sodę lub potaż w proszku,
wodorek litu, trzeciorzędowy butylan sodu,
butylolit, fehylolit itd.
Reakcję przeprowadza rteię w roztworze,

w węglowodorze aromatycznym w temperaturze
wrzenia tego rozpuszczalnika. Korzystnie jest
stosować haloidek dwualkiloaminoalkilu w po¬
staci wolnej zasady rozpuszczonej np. w ben¬
zenie, toluenie lub ksylenie i dodawać go stop¬
niowo do, mieszaniny pozostałych reagentów, w
której fenotiazyną może się znajdować przy¬
najmniej częściowo w postaci soli zasadowej.
Reakcja może być jednak przeprowadzona
również za pomocą soli haloidku dwualkilo¬
aminoalkilu, lecz w tym przypadku należy



oczywiście użyć większej ilości środka konden-
sującego, w celu zobojętnienia kwasu soli.
Przykład I. Ogrzewa się pod chłodnicą

zwrotną w przeciągu 3 godzin mieszaninę 39,8 g
fenotiazyny i 5 g sodu w 160 cm3 ksylenu. Do
mieszaniny dodaje się stopniowo w przeciągu
172 godziny 26 g chlorku dwumetyloaminoetylu
rozpuszczonego w tej samej ilości wagowej
ksylenu.
Następnie mieszaninę ochładza się, zadaje wo¬

dą, zakwasza kwasem solnym, dekantuje ksy¬
len, zobojętnia warstwę wodną za pomocą sody
i filtruje. Przesącz alkalizuje się mocno i wy-v
ciąga eterem zaiadę, która się oddziela. Warstwę
eterową suszy się, odpędza eter i rektyfikuje
pozostałość w próżni. Uzyskuje się w ten spo¬
sób 25 g JV-(dwumetyloaminoetylo)-fenotiazyny,
czyli wydajność 46% w stosunku do fenotiazyny.
Przykład II. Ogrzewa się pod chłodnicą

zwrotną 39,8 g fenotiazyny, 12 g sproszkowanej
sody 96—98% i 75 cm3 toluenu. Do mieszaniny
dodaje się stopniowo, w przeciągu 2 godzin, 26 g
chlorku dwumetyloaminoetylu w 50%-owym
roztworze toluenowym i ogrzewa jeszcze przez
godzinę po zakończeniu dodawania. Następnie
mieszaninę ochładza się, zadaje wodą i postępu¬
je dalej jak w przykładzie I. Uzyskuje się 46,5 g
tf-(dwumetyloaminoetylo)-fenotiazyny, czyli wy¬
dajność 86% w stosunku do fenotiazyny.
Przykład III. Postępuje się jak w przy¬

kładzie II, stosując 30 g chlorku dwuetyloami-
noetylu w 50%-owym roztworze toluenpwym
otrzymuje się 46 g iV-(dwuetyloaminoetylo)-fe-
notiazyny, czyli wydajność 77% w stosunku do
fenotiazyny.
Przykład IV. Postępuję się jak w przy¬

kładzie II, stosując 30 g ^dwumetyloamino-
2-chloropropanu w 50%-owym roztworze tolu¬
enowym. Otrzymuje się 46 g (wydajność 81e/o)
mieszaniny N-(2' -dwumetyloainino- I'-propylo) -
fenotiazyny i N-(l'^wumętylQamino-2'-propylo)-
fenotiazyny, które rozdzielą się przeprowadza¬
jąc w chlorowodorki. Chlorowodorek N-(2'-dwu-
metyloamino-I'-propylo)-fęnotjązyny uzyskuje
się w fen sposób z wydajnością 75% w stosunku
do mieszaniny dwóch zasad.
Przykład V. Postępuję się jak w przykła¬

dzie IV, stosując 33 g I-<iwuetylQamino-2-chio-
ropropanu w 50%-owym roztworze toluenowym.
Otrzymuję się 44 g mieszaniny JV-(2'-dwuętylo-
amino-^-propylo^fęnotiazyny i N-(l'-dwuety-
loąmino-2^propylo)-fęnotiązyny, czyli wydaj-
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nośc 70% z przewagą Af-fi^wuetyloamino-
#'-propylo)-fenotiazyny (71,4% mieszaniny).
Przykład VI. Do roztworu fenylolitu

(otrzymanego z 34 g bromobenzenu i 3 g litu)
w 210 cm3 bezwodnego eteru dodaje się 25 g
fenotiazyny, która się rozpuszcza. Następnie eter
oddeistylowuje się i zastępuje go stopniowo
ksylenem. Po usunięciu całego eteru ogrzewa
się w dalszym ciągu pod chłodnicą zwrotną, do¬
dając stopniowo 16,5 g chlorku dwumetylo¬
aminoetylu w 50%-owym roztworze ksyleno-
wym. Postępuje się jak w przykładach po¬
przednich uzyskując 27 g N-(dwumetyloamino-
etyło)-fenotiazyny (wydajność 80%).
Przykład VII. Do 5 g sodu w 80 cm3

ksylenu ogrzanego do 110° C dodaje się wstrzą¬
sając w przeciągu pół godziny 16 g alkoholu
butyłowego trzeciorzędowego. Mieszaninę ogrze¬
wa się pod chłodnicą zwrotną aż do całkowi¬
tego zniknięcia sodu. Następnie dodaje się
39,8 g fenotiazyny i ogrzewa w przeciągu l1/*
godziny. Do wrzącej mieszaniny dodaje się
stopniowo w przeciągu dwóch godzin 30 g
chlorku dwuetyloaminoetylu w 50%-owym roz¬
tworze ksylenowym. Po dalszej przeróbce jak
w przykładzie I, uzyskuje się 52 g iV-(dwuety-
loamiaioetylo)-fetnotiazyny, czyli wydajność 87%.
Przykład VIII. Ogrzewa się, wstrząsając,

39,8 g fenotiazyny i 3,1 g sproszkowanego 80%-
owego wodorku litu w 75 cm3 toluenu i dodaje
stopniowo w przeciągu dwóch godzin 30 g
chlorku dwuetyloaminoetylu w 50%-owym roz¬
tworze toluenowym. Po dodaniu całej ilości
ogrzewa się dalej, wstrząsając, jeszcze w prze¬
ciągu 1 godziny. Dalej postępuje się jak w
przykładzie I, uzyskując 54 g A^dwuetyloami-
noetylo>fęnotiazyny, czyli wydajność 90%.

Zastrzeżenie patentowe

Spogób wytwarzania N-(dwualkiloaminoalki-
lo)-fenotiazyn, przez kondensację fenotiazyny
z haioidkami dwualkiloąminoalkilów w stężo¬
nym roztworze w węglowodorze aromatycznym,
w obecności środka kondęnsującego, znamienny
tym, śe jako środek kondensujący stosuję j?te
substancję, która przez reakcję ze związkiem
organicznym, posiadającym wodór ruchliwy,
może dać pochodną metalową,
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