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‘W pateniach nr nr 35139, 35190, 35 140, 35 141
opisano spos6b wytwarzania N-(dwualkiloami-
noalkilo)-fenotiazyn przez kondensacje fenotia-
zyny z haloidkami dwualkiloaminoalkiléw w
obecnosci §rodkéw kondensujgcych, wiazacych
kwas chlorowcowodorowy, zwlaszcza amidku
“sodu.

Stwierdzono, ze pewne $rodki kondensujace,
uzywane w reakcjach analogicznych, . okazujag
‘si¢ nieczynne w przypadku przytoczonej reakcji.
"Odnosi sie to np. do weglanéw alkalicznych,
“octanu sodu, weglanu wapnia, wapna, magnezji
piridiny i chinoliny, jak réwmiez do weglanu
sodu zmieszanego z proszkiem miedzi, za pomoca
ktérego jednak udalo sie Gillmanowi i Shir-
ley’'owi (Amer. Soc. 66, 888, 1944) przeprowadzi¢
kondensacje . bromkéw -allilowych, decylowych
i oktadecylowych z fenotiazyna.

Stwierdzono, ze ta kondensacja zachodzi w
sposéb z reguly zadowalajacy i z dobrymi wy-
dajnoSciami jezeli stosuje sie¢ §rodek kondensu-
jacy, ktoéry przez reakcje ze zwiazkiem orga-

nicznym posiadajacym wodor ruchliwy moze
da¢ pochodng metalowa. Wspommane §rodki
kondensujace nalezg- do. grupy metali alkalicz-
nych lub ‘ich pochodnych (wodorotlenkl, ‘wodor-
ki, amidki, alkoholany, metalo — alkile lub
aryle). Poza amidkiem sodu podanym w wyiej
wyszczegblnionych patentach nalezy tu wymie-
nié: sé6d metaliczny, sode lub potaz w proszku,
wodorek litu, trzeciorzedowy butylan sodu,
‘butylolit, fenylolit itd. :
Reakcje przeprowadza sie w roztworze,
‘w. weglowodorze aromatycznym w temperaturze
wrzenia tego rozpuszczalnika. Korzystnie jest
stosowa¢ haloidek dwualklloammoalkilu W po-
staci wolne] zasady rozpuszczonej np. w ben-
zenie, toluenie lub ksylenie i dodawaé go stop-
niowo do, mieszaniny pozostatych reagentéw, w
ktorej fenotiazyna moze sie znajdowa(: przy-
najmniej czeSciowo w postaci soli zasadowej.
Reakcja moze byé jednak przeprowadzona
réwniez za pomoca soli haloidku dwualkilo-
aminoalkilu, lecz w tym przypadku nalezy



oczywiscie uzy¢ wiegkszej iloSci srodka konden-
sujgcego, w celu zobojetnienia kwasu soli.

Przyktad I. Ogrzewa sie pod chlednicg
zwrotng w przeciggu 3 godzin mieszanine 39,8 g
fenotiazyny i &8 g sodu w 160 cm?® ksylenu. Do
mieszaniny dodaje si¢ stopniowo w przeciggu
11/2 godziny 26 g chlorku dwumetyloaminoetylu
rozpuszczonego w tej samej iloSci wagowej
ksylenu. _

Nastepnie mieszanine ochtadza sig, zadaje wo-
da, zakwasza kwasem solnym, dekantuje ksy-
len, zobojetnia warstwe wodng za pomocs sody
i filtruje. Przesgcz alkalizuje sie mocno i wy-"
cigga eterem gzasade, ktora si@ oddziela. Warstwe
eterowa suszy sig, ‘odpedza eter i rektyfikuje
pozostalo§¢ w prézni. Uzyskuje sie w ten spo-
séb 25 g N-(dwumetyloaminoetylo)-fenotiazyny,
czyli wydajnosé 46 w stosunku do fenotiazyny.

Przyktad II. Ogrzewa sig pod chlodnica
zwrotna 39,8 g fenotiazyny, 12 g sproszkowane]
sody 96—98% i 75 cm3 toluenu. Do mieszaniny
dodaje sie stopniowo, w przeciggu 2 godzin, 26 g
chlorku dwumetyloaminoetylu w 50%-owym
roztworze toluenowym i ogrzewa jeszcze przez
godzine po zakonczeniu dodawania. Nastepnie
mieszanine ochladza sie, zadaje woda i postepu-
je dalej jak w przykladzie I. Uzyskuje sig46,5¢
N-(dwumetyloaminoetylo)-fenotiazyny, czyli wy-
dajno$¢ 86% w stosunku do fenotiazyny.

Przyktad IIL. Postepuje sie jak w przy-
kladzie II, stosujac 30 g chlorku dwuetyloami-
noetylu w 50%-owym roztworze toluenowym
otrzymuje si¢ 46 g N-(dwuetyloaminoetylo)-fe-
notiazyny, czyli wydajno$é 77% w stosunku do
fenotiazyny.

Przyktad IV. Postgpuje sig jak w przy-
kladzie II, stosujac 30 g J-dwumetyloamino-
2-chloropropanu w 50%-owym roztworze tolu-
enowym. Otrzymuje sig¢ 46 g (wydajnoS¢ 81%)
mieszaniny  N-(2’ -dwumetyloamino- 1"-propylo) -
fenotiazyny i N-(1’-dwumetyloamino-2"-propylo)-
fenotiazyny, ktore rozdziela si¢ przeprowadza-
jac: w chlorowodorki. Chlorowcdorek N-(2'-dwu-
metyloé.nﬁno-l’—propylo)-fenotiazyny uzyskuje
si¢ w ten spos6b z wydajnoscia 75% w stosunku
do migszaniny dwdch zasad.

Przyklad V. Postgpuje si¢ jak w przykla-
dzie IV, stosujac 33 g I-dwuetylaamino-2-chlo-
ropropanu w 50%-owym roztworze toluenowym.
Otrzymuje si¢ 44 g mieszaniny N-(2'-dwuetylo-
amino-1’-propylo)-fenotiazyny i N-(I'-dwuety-
loamino-2'-propylo)-fenotiazyny,. czyli wydaj-
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no§é 70% z przewagy N-(1'-dwuetyloamino-
2’-propylo)-fenotiazyny (71,4% mieszaniny).
Przyktad VI. Do roztworu fenylolitu
(otrzymanego z 34 g bromobenzenu i 3 g litu)
w 210 cm3? bezwodnego eteru dodaje sie 25 g
fenotiazyny, ktéra sie rozpuszcza. Nastepnie eter
oddastylowuje sie¢ i zastepuje go stopniowo
ksylenem. Po usunieciu calego eteru ogrzewa
sie w dalszym ciggu pod chiodnica zwrotng, do-
dajac stopniowo 16,5 g chlorku dwumetylo-
aminoetylu w 50%-owym. roztworze ksyleno-
wym. Postepuje sie jak w przykladach po-
przednich uzyskuigc 27 g N-(dwumetyloamino-
etylo)-fenotiazyny (wydajnos¢ 80%).
Przyktad VIIL. Do 5 g sodu w 80 cms?
ksylenu ogrzanego do 110° C dodaje sie wstrza-
sajgc w przeciggu pél godziny 16 g alkoholu
butylowego trieciorzedowego. Mieszanine ogrze-
wa si¢ pod chlodnicg zwrotng az do catkowi-
tego znikniecia sodu. Nastepnie dodaje sie
39,8 g fenotiazyny i ogrzewa w przeciggu 112
godziny. Do wrzacej mieszaniny dodaje sig
stopniowo w przeciaggu dwoéch godzin 30 g
chlorku dwuetyloaminoetylu w 50%-owym roz-
tworze ksylenowym. Po dalszej przerdbce jak
w przyktadzie I, uzyskuje sie 52 g N-(dwuety-
loaminoetylo)-fenotiazyny, czyli wydajnc§é 87%,.
Przyktad VIII. Ogrzewa sig, wstrzasajac,
39,8 g fenotiazyny i.3,1 g sproszkowanego 80%-
owego wodorku litu w 75 cm?® toluenu i dodaje
stopniowo w przeciggu dwoéch godzin 30 g
chlorku dwuetyloaminoetylu w 50%-owym roz-
tworze toluenowym. Po dodaniu calej iloSci
ogrzewa sie dalej, wstrzasajac, jeszcze w prze-
ciggu 1 godziny. Dalej postepuje si¢ jak w
przykladzie I, uzyskujac 54 g N-(dwuetylcami-
noetylo)-fenotiagyny, cayli wydajno§é 90%.

Zastrzezenie patentowe

Sposdh wytwarzania N-(dwualkiloaminoalki-
lo)-fenotiazyn, przez kondensacje fenotiazyny
z haloidkami dwuyalkiloaminoalkjlow w stgZo-
nym roztworze w weglowodorze aromatycznym,
w obecnodci $raodka kendensujacego, znamienny
tym, e jako Srodek kondensujacy stosuje sia
subslancjq, ktera przez reakeig ze zwigzkiem
organicznym, posiadajacym woddr ruchliwy,
moze da¢ pochadng metalowa,
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