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Sposob otrzymywania zwiazkéw oksydwufenylenowych.

Zgloszono 30 wrzesnia 1933 r.
Udzielono 29 pazdziernika 1934 r.
Pierwszenstwo: 1 listopada 1932 r. (Niemcy).

Wykryto, ze mozna otrzymywaé z do- eterosiarczku dwufenylenowego:
bra wydajnoscia zwiazki oksy-dwufenyle-
nowe, jezeli odpowiadajace im zwiazki SN O N
chlorowcowe, np. karbazolu, tlenku dwu- |
fenylenowego, siarczku dwufenylenowego, ‘ ,
sulfotlenku  dwufenylenowego, sulfonu N S NS
dwufenylenowego oraz dwusiarczku dwu-

fenylenowego o wzorze: dwutlenku dwufenylenowego:
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i ich wyzszych stopni utlenienia wzglednie
ich pochodnych i produktéw podstawienia,
poddaje sie dziataniu wodorotlenkéw po-
tasowcowych lub wapniowcowych w tem-
peraturze podwyzZszonej, w obecnosci ka-
talizatoréw lub bez nich. Mozliwosci tej
reakcji nie mozna bylo w zadnym przy-
padku przewidzieé¢, poniewaz zwigzki dwu-
fenylenowe, jak wiadomo, pod dzialaniém
zasad ulegaja rozszczepieriu pierscienia.

Przyktad I. 50 g tlenku 3-bromo-dwu-
fenylenowego ogrzewa si¢ do temperatury
250°C z 250 g 16%-ego tugu sodowego
w ciagu 8 godzin w autoklawie zelaznym,
zaopatrzonym w mieszadto. Produkt reak-
cji rozciericza sie woda, przesacza i zakwa-
sza. Tlenek 3-oksy-dwufenylenowy odsa-
cza sig, suszy i, w razie potrzeby, przekry-
stalizowuje z mieszaniny chloroformu i li-
groiny lub toluenu. Otrzymuje si¢ go w
postaci bezbarwnych diugich igiel, topnie-
jacych w 136°C. Taki sam zwiazek otrzy-
muje si¢ réwniez z tlenku 3-chlorodwufe-
nylenowego.

Podobnie z tlenku 2-bromo-dwufenyle-
nowego otrzymuje sie tlenek 2-oksy-dwu-
fenylenowy o punkcie topnienia 139 —
140°C.

Przyktad II. 53 g siarczku 3-bromo-
dwufenylenowego (punkt topnienia 126°C),
otrzymanego przez bromowanie siarczku
dwufenylenowego, ogrzewa si¢ w autokla-
wie ze 106 g krystalicznego wodorotlenku
strontowego, 20 g bronzu miedzianego i
500 cm® wody w temperaturze 220°C w
ciagu 24 godzin. Produkt reakcji wygoto-
wuje si¢ kilkakrotnie w wodzie, powstaly
roztwor przesacza i zakwasza kwasem
solnym. Wytworzony osad odsacza sie i su-
szy. Siarczek 3-oksy-dwufenylenowy kry-

stalizuje w postaci bezbarwnych igiel, top-
niejacych w 156°C.

Przyktad III. 60 g sulfonu 3-bromo-
dwufenylenowego ogrzewa si¢ w autokla-
wie ze 125 g krystalicznego wodorotlenku
barowego, 20 g tlenku miedziowego i 250
cm® wody w ciagu 24 godzin w tempera-
turze 220°C. Produkt reakcji wygotowu-
je sie kilkakrotnie w wodzie, powstaly
roztwér przesacza i zakwasza kwasem sol-
nym. W ten sposéb otrzymuje si¢ sulfon
3-oksydwufenylenowy w postaci bezbarw-
nych krysztaléw, topniejacych w 264°C,
przyczem w razie dalszego przekrystalizo-
wania punkt topnienia tego zwiazku nie
podnosi sie.

Przyktad IV. 15 g 2-bromotiantrenu
ogrzewa sie w autoklawie z 30 g tlenku
wapniowego, 6 ¢ tlenku miedziowego i
75 cm® wody w ciagu 20 godzin w tempe-
raturze 230—240°C. Produkt reakcji o-
trzymuje si¢ przez rozpuszczenie w roz-
cieficzonym lugu sodowym i stracenie
kwasem solnym w postaci biatego osadu.
2-oksytiantren krystalizuje w postaci bia-
tych igiel, topniejacych w temperaturze
145°C,

Przyktad V. 100 g 3-bromokarbazolu
(Gazettda Chimica Italiana II, 1893, str.
571) ogrzewa si¢ z 500 cm?® 15%-ego lu-
gu sodowego, dodajac nieco proszku mie-
dzianego w autoklawie, zaopatrzonym w
mieszadlo, w ciagu 10 godzin w tempera-
turze 250°C. Po ochlodzeniu zawartosé
autoklawu rozpuszcza sie w goracej wo-
dzie, przesacza i straca oksy-zwigzek kwa-
sem solnym. Z ksylenu otrzymuje sie go
w postaci bezbarwnych igiet, topniejacych
w 264 — 265°C. Jest on identyczny z 3-
oksykarbazolem, opisanym w literaturze
(Ber. der deutsch. chem. Gesellsch. 34,
1901, str. 1683).

W sposéb analogiczny z 2-chlorokarba-
zolu (Ber. der deutsch. chem. Gesellsch.
31, 1898, 1697) tworzy si¢ 2-oksykarbazol
o punkcie topnienia 276°C.



Przyklad VI. 100 g 9-acetylo-3-bromo-
karbazolu (Gazettd Chimica Italiana 12,
1883, str. 276) ogrzewa sie i przerabia, jak
w przykladzie III, ze stezonym roztwo-
rem wodorotlenku barowego. Otrzymuje
si¢ taki sam 3-oksykarbazol.

Zastrzezenie patentowe.

Sposéb otrzymywania zwiazkéw oksy-
dwufenylenowych, znamienny tem, ze

dwufenylenowe zwiazki chlorowcowe prze-
prowadza si¢ przez dzialanie wodorotlen-
kami potasowcowemi lub wapniowcowemi
w temperaturze podwyzszonej, ewentual-
nie w obecnosci katalizatoré6w, w odpo-
wiednie oksy-zwiazki.

I.G. Farbenindustrie
Aktiengesellschaft.
Zastepca: M. Skrzypkowski,

rzecznik patentowy.

Druk L. Boguslawskiego i Ski, Warszawa.
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