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Sposéb wytwarzania 2, 4, 6«tr6]chloro—5-cyjanopirymidyhy Urzedu Pot sntowego

nejgty b1 + Leigwr?
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2,4,6-tr6jchloro-5-cyjanopirymidyna (wzér I) jest
zwigzkiem nowym nieopisanym dotad w literaturze
chemicznej. Jest to bezbarwne cialo krystaliczne
o temperaturze topnienia 124°C, latwo rozpuszczalne
w wiekszo§ci rozpuszczalnikéw organicznych takich
jak weglowodory  alifatyczne i aromatyczne, eter,
dioksan, aceton, chlorowcowe pochodne weglowo-
doréw, alkohole itp. W temperaturze powyzej
100°C, przy zmniejszonym ci$nieniu (5 mm Hg) sub-

2

szeciorzedowa amina spelnia role katalizatora
i moze byé¢ regenerowana z odciekéw przez zalkali-

. ZOwanie.

Przyklad. Do 488 ml tlenochlorku fosforu,
przy ruchu mieszadla dodaje sie 150 g sproszkowa-
nego amidu kwasu 2,4,6-tré6jhydroksypirymidyno-5-
-karboksylowego. Nastepnie do zawiesiny wkrapla
sie w ciggu 1,5 — 2 godzin 156 ml N,N-dwumetylo-
aniliny. Calo$¢ w ciggu 1 godziny ogrzewa sie do

limuje w postaci pieknie wyksztalconych bezbarw- 35 95°C i temperature te utrzymuje si¢ w ciaggu 18—16
nych igiel. . godzin. Przy koncu reakcji temperature mozna pod-
Zwigzek ten znalazl zastosowanie przy syntezie wyzszy¢é do 120°C. Po tym czasie mase reakcyjna
barwnikéw reaktywnych, przeznaczonych do ba- wylewa sie wolno do okolo 1 kg drobno potluczo-
welny i jedwabiu wiskozowego, jedwabiu natural- nego lodu przy intensywnym mieszaniu. Wydzielo-
nego, welny i wiékna syntetycznego opartego na po- ;5 Y produkt filtruje sie po kilku minutach, przemy-
liamidach. o wa okolo 2 1 wody i suszy na powietrzu.
. . . Otrzymuje sie 140 — 150 g produktu surowego.
.Spos.db otrzymywania 2,'%,6-|tr.6]chloro-5-cy1a.no- Produkt surowy jest barwy z6ltej, rozpuszcza sie
pirymidyny, poleg.a na dzialaniu tlz?noch\loxj-klem w acetonie tworzac roztwér o zabarwieniu z6itym
fosforu w obecnosci aromaty cznxch amin trzeciorze- lub zielonkawym i zawiera okolo 90% produktu
dowych (np. N,N-dwumetyloaniliny) na amid kwa- 4 100%s-ego.

su 2,4,6-tr6jhydroksypirymidyno-5-karboksylowego
(wzér 1I) w temperaturze 90—120°C.

W operacji tej zachodzi wymiana grup wodoro-
tlenowych w potozeniach 2,4,6 na chlor, przy réow-
noczesnym odwodnieniu grupy amidowej (-CONH,)
znajdujgcej sie w poloZzeniu 5, ktéra przechodzi
W grupe cyjanowas.

Mozna go oczyS$ci¢ znanymi sposobami, np. przez
krystalizacje z weglowodoré6w aromatycznych (ben-
zen, toluen) lub alifatycznych (eter naftowy itp.)
przez rozpuszczenie w acetonie i wytrgcenie pro-
duktu woda w temperaturze bliskiej 0°C lub przez
sublimowanie w temperaturze 100 — 110°C przy ci$-
nieniu 5 mm Hg.
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Zastrzezenie patentowe dziala sie w temperaturze 90 — 120°C tlenochlor-
kiem fosforu, przy czym nastepuje réwnoczesnie
Sposéb wytwarzania 2,4,6-tréjchloro-5-cyjanopi- wymiana grup hydroksylowych w polozeniach 2,4,6
rymidyny znamienny tym, Ze na amid kwasu na chlor i przeksztalcenie grupy amidowej
2,4,6-tr6jhydroksypirymidyno-5-karboksylowego, w 5 (-CONH,) znajdujgcej sie w polozeniu 5 w grupe
obecno$ci aminy trzeciorzedowej jako katalizatora‘, cyjanowsg (-CN).
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