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Sposob wytwarzania 3-N-tlenku 1,2-dwuwodoro-4-hydroksy-chi-
nazoliny

1

Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania 3-N-
tlenku 1,2-dwuwodoro-4-hydroksy-chinazoliny o
ogélnym wzorze 1, w ktérym R;, Ry, Ry i Ry sa
jednakowe albo rézne i oznaczajg atomy wodoruy,
rodniki alkilowe lub arylowe albo atomy chlorow-
ca, grupy mitrowe lub hydroksylowe albo R, i Rg
lgcznie oznaczaja pierScien benzenowy skondenso-
wany, a R oznacza atom wodoru albo ewentual-
nie podstawiony rodnik alkilowy, alkenylowy, ary-
lowy lub ewentualnie podsatawiomy rodnik hetero-
cykliczny.

Wedlug wynalazku zw1azk1 o wzorze 1 wytwa-
rza si¢ drogg reakcji kwasu o- aminohydroksamo-
wego o wzorze 2, w ktérym R;, Ry, Rg i R, majg
wyzej podane znaczenie, z aldehydem o wzorze
RCHO, w ktérym R ma wyzej podane znaczenie,
lub z acylows pochodng tego aldehydu.

Przedstawiony ma rysunku schemat wwnd:oczma
przebieg reakcji. Zasady Schiffa z reguly nie daja
sie wyosobnié¢ lecz przegrupowuja sie natychmiast
w warunkach reakecji w cykliczne 3-N-tlenki 1,2-
-dwuwodoro-4-hydroksylowe. Zwigzki te mozna tak-
ze formutowaé jako 4-ketony 1,2-dwuwodoro-3-hy-
droksylowe o wzorze ogélnym 3, w ktérym R
i R;—R4 maja znaezenie wyzej podane.

Jako substancje wyjSciowe o wzorze 2 stosuje
sie korzystnie kwasy antranilohydroksamowe za-
wierajace grupy funkcyjne jak na przyklad kwas
5-nitroantranilohydroksamowy, kwas 3,5-dwubro-
moantranilohydroksamowy, kwas 4-chloroantrani-
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lohydroksamowy, >kwas 5-chloroantranilohydroksa-

mowy, kwas 4-hydroksyantranilohydroksamowy i/
albo kwasy alkilowane jak na przyklad kwas 4-me-
tyloantranilohydroksamowy, kwas 4-metylo-5-hy-
droksyantranilohydroksamowy. Stosuje sie réwniez
kwasy posiadajgce dokondensowany dalszy pierscien
benzenowy, jak ma przyktad kwas 1-amino-2-nafto-
hydroksamowy albo kwas 2-amino-3-naftohydroksa-
mowy. Omoéwione wyzej kwasy hydroksamowe wy-
twarza sie znanymi metodami, zwlaszcza przez re-
akcje podstawionego estru kwasu antranilowego
z hydroksyloaming. B

Jako wyjsciowe aldehydy stosuje sie ewentual-
nie podstawione nasycone i mienasycone, alifatycz-
ne, ar'omaltyczne i heterocykliczne aldehydy lub ich
pochodne acylowe, zwlaszcza dwuoctany aldehy-
déw, na przyklad dwuoctany furfurolu jak dwu-
octan 5-nitrofurfurolu.

Jako aldehydy nasycone alifatyczne stosuje sie
na przyklad formaldehyd, aldehyd octowy, aldehyd
izomaslowy, aldehyd py-chloromasiowy, aldehyd la-
urynowy, aldehyd lewulinowy, albo aldehyd 1-bro-
mocykloheksanowy. Jako mnienasycone alifatyczne
aldehydy stosuje sie akroleine, aldehyd krotonowy,
jako aromatyczne aldehydy: aldehyd 4-nitrocyna-
monowy, aldehyd fenylooctowy, aldehyd 2-metoksy-
benzoesowy, aldehyd 1l-naftoesowy, aldehyd 2-hy-
droksy-3-naftoesowy, aldehyd 2-chloro-6-nitroben-
zoesowy, aldehyd 3-hydroksybenzoesowy, aldehyd
3-nitrobenzoesowy, aldehyd 4-dwuetyloaminobenzo-



. esowy, aldehyd 4-sulfamidobenzoesowy albo alde-

hyd 3-tréjfluorometylobenzoesowy. Jako heterocy-
kliczne aldehydy wymienia si¢ 2-formylobenzotia-
zol, furfurol, 5-nitrofurfurol, 3-formylo-pirazyne, 4-
formylo-pirydyne, 2-formylo-tiofen albo 4-formylo-
chinoline.

Reakcje prowadzi si¢ w temperaturze 0—150°C.
Przebiega ona egzotermicznie. Reakcje prowadzi sie
korzystnie w $rodowisku rozpuszczalnika takiego
jak dwumetyloformamid, acetonitryl, czterowodoro-
furan albo nizsze alkohole, mozna tez jednak re-
akcje prowadzié bez rozpuszczalnika. W przypadku
stosowania octanéw aldehydéw reakcje prowadzi
sie korzystnie w s$rodowisku wodno-alkcholowym
w obecnosci rozcieficzonych kwas6ow.

Sposéb wediug wynalazku umozliwia wytwarza-
nie nowych, dotychczas nieznanych 3-N-tlenkéw
1,2-dwuwodoro-4-hydroksychinazoliny. Nie mozna
bylo przewidzieé¢, aby powstajagce z kwaséw antra-
nilohydroksamowych i aldehydéw zasady Schiffa
mogly w tak lagodnych warunkach zamkngé ilo§-
ciowo piersScien tworzac 3-N-tlenki chinazoliny.
Nalezalo przypuszczaé, Ze raczej jednoczesnie na-
stapi dehydratacja z wytworzeniem pochodnych
chinazolonu. W czasie reakcji kwaséw antranilo-
hydroksamowych z aldehydami prowadzonej spo-
sobem wedlug wynalazku mie mnastepuje dehydra-
tacja do pochodnych chinazolonu. Mozna to jednak
osiggnaé jezeli nastgpnie przeprowadzi sie dehy-
dratacje sposobem powszechnie stosowanym przez
odwadnianie azeotropowe albo itez w obecnosci
srodka odwadniajgcego. .

Tlenki chinazoliny wytworzone sposobem wedtug:*

wynalazku nalezg do slabych kwaséw i tworzg so-
le z nieorganicznymi i organicznymi zasadami.

Zwigzki o wzorze 1 posiadajag cenne wlasciwosci
lecznicze i moga byé stosowane w rchemoterapii.
Wykazuja przy matej toksycznosci [DLg, > 15 gfkg
u szczura] dzialanie bakteriostatyczne i nadaja sie
zwlaszcza do leczenia zakazen drég moczowych.
Mozna je podawaé w postaci wolnych kwaséw albo
soli doustnie w postaci tabletek, drazetek, albo.tez
zmieszane z no$nikami powszechnie stosowanymi
w farmacji i/albo ze stabilizatorami. Mozna je tez
podawaé pozajelitowo, poza tym mogg byé stoso-
wane w roztworze albo jako zawiesina do ptuka-
nia drég moczowych i drég zdélciowych.

Jako noéniki stosuje sie na przyklad cukier mle-
kowy, skrobig, tragakant i stearynian magnezowy.

Zwiazki o wzorze 1 znajdujg zastosowanie jako
produkty posrednie do wytwarzania $rodkéw och-
rony ro$lin oraz $§rodk6w pomocniczych do two-
rzyw sztucznych.

Przyktad I Do roztworu 20 g (0,131 mola)
kwasu antranilohydroksamowego w 40 ml dwume-
tyloformamidu dodaje sie w temperaturze pokojo-
wej 168 g (0,131 mola) p-hydroksybenzaldehydu. Re-
akcja nastepuje w temperaturze 40°C. Po okolo
1 godzinie wykrystalizowuje 3-tlenek 1,2-dwuwo-
doro-2-(4’-hydroksyfenylo) -4-hydroksychinazoliny.
Po uplywie kilku godzin dodaje sie 150 ml wody,
Z6tte krysztaly odsysa, przemywa woda i suszy.
Wydajno§é wynosi 32 g =95%, wydajnosci teore-
tycznej. Po przekrystalizowaniu z mieszaniny dio-
ksanu i wody temperatura topnienia otrzymanego
zwigzku wynosi 222°C. Poniewaz zwigzki otrzyma-
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ne wedlug przyktadu I i nastepnych rozkladajg
sie przy ogrzaniu, temperature topnienia okreslo-
no kazdorazowo w ogrzanym uprzednio  bloku.
Substancja daje z alkoholowym roztworem chilor-
ku zelazowego odczyn fioletowy, rozpuszcza sie w
rozcienczonych lugach i jako zwigzek cykiliczny jest

odporna na dziatanie wrzacych rozciericzonych
kwasow.
Analiza: Cl4ngNgOa (25692)

Znaleziono: 10,9%, N
Obliczono: 10,97 N

Przyktlad II. Do roztworu 30 g kwasu antra-’
nilohydroksamowego (0,197 mola) w 300 ml wrza-
cego acetonitrylu dodaje si¢ 35 g (0,198 mola) al-
dehydu 4-nitrocynamonowego. Przy ochladzaniu
krystalizuje 56g = 91% wydajnosci teoretycznej
3-tlenku 1,2-dwuwodoro-2-(4’-nitrostyrolo)-4-hydro-
ksychinazoliny. Po przekrystalizowaniu z mieszani-
ny dioksanu i wody otrzymuje sie 45g czystego
zwigzku, ktéry topnieje w uprzednio ogrzanym
bloku w temperaturze 217°C. Substancja daje z al-
koholowym roztworem chlorku zelazowego inten-
sywnie fioletowy odczyn, rozpuszcza sie dobrze w
rozcienczonych lugach, jest tez odporna na dzia-
lanie wrzgcych rozcieniczonych kwaséw.
Amaliza: C;gH N3O,

Znaleziond: 13,3% N
Obliczono: 13,5% N

(311,3)

Przyktad III. Do 50 g (0,329 mola) kwasu
antranilohydroksamowego we wirzgcym acetonitry-
lu dodaje sie 25 g (0,348 mola) aldehydu izomaslo-
wego. W krétkim czasie wykrystalizowuje 60 g =
89%, wydajnosci teoretycznej 3-tlenku 1,2-dwuwo-
doro-2-izopropylo-4-hydroksy-chinazoliny, ktéry jest
praktycznie czysty do analizy. Po przekrystalizo-
waniu z mieszaniny dwumetyloformamidu i wody,
temperatura topnienia wynosi 180°C w uprzednio
ogrzanym bloku. Jako zwigzek cykliczny substan-
cja jest odporna na dziatanie rozcienczonych kwa-
séw i jest dobrze rozpuszczalna w rozciehczonych
lugach jak réwniez w alkoholu i acetonie.
Analiza: CH;sNy,O, (206,2) Obliczono: 64,1% C
* Znaleziono: 64,09, C
Obliczono: 6,83% H
Znaleziono: 6,9%, H

Stosujgc zamiast kwasu antranilohydroksamowe-
go 6lg kwasu chloroantranilohjdroksamowego
ofrzymuje sie z 70%-owag wydajnoécig 3-tlenek 1,2-
-dwuwodoro-2-izopropylo-4-hydroksy -7- chlorochi-
nazoliny o temperaturze topnienia 190°C (w uprzed-
nio ogrzanym bloku). Zwigzek jest rozpuszczalny
w lugach i w alkoholu oraz jest odporny na dzia-
lanie rozcienczonych kwaséw.

Analiza: CyH;sC1,;N,0, (240,7) Obliczono: 54,9% C
Znaleziono: 54,9°/0 C
Obliczono: 5,4% H
Znaleziono: 5,5%, H

Przyklad IV. Przygotowuje si¢ zawiesine z
225g (0,148 mola) kwasu antranilohydroksamowe-
go w etanolu i dodaje w ciggu 5 minut 16g (0,15
mola) 4-formylo-pirydyny. Reakcja przebiega egzo-
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termicznie i kwas hydroksamowy przechodzi do
roztworu. Po upltywie krétkiego czasu wykrystali-
zowuje _3-tlenek 1,2-dwuwodoro-2-(4’-pirydylo)-4-
hydroksychinazoliny prawie ilosciowo i czysty do
analizy. Zwigzek mozna przekrystalizowaé z mie-
szaniny dwumetyloformamidu i wody. Substancja
topnieje w uprzednio ogrzanym bloku w tempera-
turze okolo 224°C. Rozpuszcza sie w lugach i kwa-
sach.

Analiza: Cy3H;;NgO» (241,2) Obliczono: 17,429, N

' : Znaleziono: 17,3% N

" Przyklad V. 33 g kwasu 4-mietyloantranilo-
hydroksamowego (0,199 mola) gotuje sie z 30 g pi-
peronalu (0,2 mola) w acetonitrylu w ciggu 1,5 go-
dziny pod chlodnicg zwrotng. W czasie ochtadzania
lodowatg woda krystalizuje 48 g = 81% wydajnosci
teoretycznej 3-tlenku 1,2-dwuwodoro-2-(3’,4’-mety-
lenodwuhydroksyfenylo)-4-hydroksy-7-metylo-chi-
nazoliny. Zwigzek daje sie przekrystalizowaé =z
dwumetyloformamidu/wody. Jasnozélte krysztaly
topniejg w uprzednio ogrzanym bloku w tempera-
turze 205°C.
Analiza: CygH;N,O, Obliczono: 9,39%% N
Znaleziono: 9,19, N

(298,3)

Przyktad VI. Do roztworu 5 g (0,027 mola)
kwasu 3-aminonafto-hydroksamowego-2 o tempe-
. raturze topnienia 202—203°C 2z rozkladem (w
uprzednio ogrzanym bloku) w 20 ml dwumetylo-
formamidu ogrzanego do temperatury 40°C dodaje
sie 2,8 g (0,262 mola) 4-formylo-pirydyny. Po po-
zostawieniu mieszaniny reakcyjnej na przecigg 30
minut w temperaturze 40°C temperature podnosi
sie powoli. W temperaturze 80°C krystalizuje 3-
tlenek 1,2-dwuwodoro-2-(4’-pirydylo)-4-hydroksy-
benzo [g] chinazoliny. Krysztaly odsysa sie.i wy-
gotowuje z 30 mil acetonitrylu. Wydajno§é sub-
stacji czystej do analizy wynosi 6,5g= 90% wy-
dajnosci teoretycznej. Zwigzek rozpuszcza sie do-
brze w rozcieficzonych lugach i kwasach.

Z alkoholowym roztworem chlorku zelazowego
daje odczyn fioletowy. Zwigzek rozpada sie po-
woli w temperaturze powyzej 300°C.

Analiza: C;;H;jN;O, (291,3) Obliczono: 70,1% C
. Znaleziono: 69,9/ C
Obliczono: 4,5% H
Zmnaleziono: 4,6 H
Obliczono: 1443% N
Znaleziono: 14,29, N

Przyklad VII. Do zawiesiny skiadajacej sie
z 15 g (0,0986 mola) kwasu antranilohydroksamowe-
go w 25 ml etanolu dodaje sie mieszajac 16 g (0,12
mola)a-naftaldehydu. Przez ogrzanie do temperatu-
ry 45°C otrzymuje sie klarowny roztwdér, z ktérego
krystalizuje 3-tlenek 1,2-dwuwodoro-2-(a-naftylo)-
-4-hydroksychinazoliny. Po dodaniu 100 mil- wody
otrzymuje sie 27 g= 919, -wydajnosci teoretycznej
zwiagzku, ktéry po przekrystalizowaniu z octanu bu-
tylu topmieje w uprzednio ogrzanym bloku w tem-
per: ze 203—205°C. Tlenek chinazoliny jest trwa-
ly dzialaniem wrzgcych rozcieficzonych kwa-
sé6w i daje z alkoholowym roztworem chlorku ze-
lazowego odczyn fioletowy. W' rozcieniczonych u-
gach rozpuszcza sie dobrze.-
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(290,3) Obliczono: 74,5%, C

Znaleziono: 74,65% C

Analiza: clsHu,NzOg

Obliczono: 4,86%, H

Znaleziono: 4,7/ H )
Obliczono: 9,65% N
Znaleziono: 9,5% N

Przyktad VIII. Do zawiesiny skladajgcej sie
z 25 g (0,1665 mola) kwasu antranilohydroksamo-
wego W 50 ml metanolu dodaje sie 22 g (0,156 mo-
la) 5-nitrofurfurolu. W czasie'egwtemnicznie prze--
biegajacej reakcji roztwdr staje sie klarowny.

Z roztworu tego przy ochladzaniu wydziela sie
30 g = 70%6 wydajnosci teoretycznej z6ttych kryszta-
16w 3-tlenku 1,2-dwuwodoro-2-(5’-nitrofurylo)-4-
hydroksy-chinazoliny. Zwigzek topnieje w uprzed-
nio ogrzanym bloku w temperaturze 162—163°C,
jest odporny na dzialanie wrzacych rozcienczonych
kwaséw i daje z alkoholowym roztworem chlorku
zelazowego odczyn fioletowy. .
Analiza: C; HgNO; (275,2) Obliczono: 15,3% N
Znaleziono: 15,3% N

Przyktad IX. 1,52 g (0,01 mola) kwasu an-
tranliﬂohyldroksamowego miesza sie¢ w temperaturze .
pokojowej z 1,1 g (0,01 mola) benzaldehydu. Po
ogrzaniu do temperatury 40°C nastepuje kondensa-
cja, przy czym produkt reakcji zestala sie. Przez
przekrystalizowanie z oatanu etylu otrzymuje sie
1,6 g 3-tlenku 1,2-dwuwodoro-2-fenylo-4-hydroksy-
chinazoliny. Przez zatezenie lugu macierzystego
otrzymuje sie daléza‘ czysta frakcje. Laczna wydaj-
no$¢é wynosi 81%. Zwigzek TozpUSZCZA Sie latwo
w alkoholu, acetonie, acetonitrylu i rozcieficzonych
lugach, jest tez odporny na dzialanie wrzacych,
rozciericzonych kwaséw. W roztworze alkoholowym
z chlorkiem zelazowym daje intensywny fioletowy
odezyn. Krysaztaly topnieja w temperaturze 164—
165°C w uprzednio ogrzanym bloku.

Analiza: C;H;;N;O, (240,2) Obliczono: 11.66° N
Znaleziono: 11,5%, N

Przykllad X. Do roztworu o temperaturzé

"50°C skladajacego sie z 45 g (0,296 mola) kwasu

antranilohydroksamowego w 500 ml 2n kwasu
siarkowego dodaje sie 78 g (0,322 mola) octanu
nitrofurfurolu w 60 ml metanolu. Temperatura
przy tym podnosi sie o okolo 5°C. Zawiesing ogrze-
wa sie w ciggu 1,5 godziny do temperatury 55—
—60°C, przy czym powstaje roztwér klarowny.
W' czasie wlewania roztworu do 6 litré6w lodowa-
tej wody wytrgca si¢ 3-tlenek 1,2-dwuwodoro-2-
-(5’-nitrofurylo)-4-hydroksychinazoliny jako z6lte
krysztaty, ktére po wysuszeniu miesza si¢ dwu-
krotnie z 200 ml benzenu, potem odsysa je, prze-
mywa mals ilo§cia benzenu i oczyszcza z miesza-
niny metanolu i wody z dodatkiem wegla aktyw-
nego. :

Wydajnosé czystego zwigzku wynosi 62 g = 76%
wydajnoéci teoretycznej. Zwigzek jest identyczny
z substancja wytworzong wedtug przykladu VIIL

. Przyktad XI 25 g (0,134 mola) kwasu 5-
-chloroantranilohydroksamowego rozpuszcza si¢ W
150 ml wrzacego acetonitrylu i dodaje 19 g (0,135
mola) nitrofurfurolu. Kilarowny roztwér gotuje sig -
w-ciagu 5 minut pod chlodnicg zwrotna. Po ochlo-
dzeniu krystalizuje . 3-tlenek 1,2-dwuwodoro-2-(5'-
~nitrofurylo)-4-hydroksy-6-chlorochinazoliny w_po-




N
staci z6tych krysztaléw. Wydajno§é wymosi 39 g=
9% wydajno$ci teoretycznej. Substancja jest
trwala na dzialanie wrzacego 2n kwasu solnego.
W alkoholowym roztworze chlorku zelazowego
daje intensywny fioletowy odczyn. W bloku do oz-
maczania temperatury topnienia wedtug dr Lind-
stroma substancja wumieszczona w temperaturze
209°C spieka si¢ i topnieje w temperaturze 208°C

pienigc sie.

Analiza: C;,HgCl;N;O5 (309,7)

Obliczono: 46,52°%/0C; 26% H; 13,57 N;
Znaleziono: 46,9 % C; 2,9 H; 13,35%, N;

Przyklad XII 30 g (0,197 mola) kwasu an-
tranilohydroksamowego i 30 g (0,201 mola) “p-dwu-
metyloaminobenzaldehydu gotuje sie w 300 mil ace-
tonitrylu w ciggu 1,5 godziny pod chtodnicg zwrot-
na. Po uplywie okolo 1 godziny zaczyna krystali-
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niu zwigzek odsysa sie i ogrzewa do wrzenia w
mieszaninie 100 mil acetonitrylu i 30 ml wody.
Otrzymane zélte krysztaly odsysa sie w tempera-
turze pokojowej i suszy. Wydajno§¢ wynosi 24,5 g
= 44, wydajnos$ci teoretycznej. 3-tlenek 1,2-dwu-
wodoro-2-p-dwumetyloaminofenylo-4-hydroksychi-
nazoliny daje w alkoholowym rtoztworze chlorku
zelazowego intensywny niebieskofioletowy odezyn.
Umieszczony w bloku do oznaczania temperatury
topnienia w temperaturze 190°C zwigzek rozktada
-si¢ W temperaturze 199—200°C. .

Analiza: C,H,;N;O, (283,3)
Obliczono: 67,830 C; 6,059, H;  14,83% N
Znaleziono: 68,09%,C; 6,2/0H; 14,9% N,

Przyktad XIII 25 g (0,184 mola) kwasu
2-amino-4-chlorobenzhydroksamowego i 19 g (0,135
mola) nitrofurfurolu gotuje sie w. 100 ml dioksanu
w ciggu 4 godzin pod chtodnicg zwrotng. Wiytra-
cajace sie przy ochladzaniu krysztaly 3-tlenku 1,2-
~dwuwodoro-2-(5’-nitrofurylo)-4-hydroksy-7-chlo-
rochinazoliny przekrystalizowuje sie¢ ze 100 mi
dioksanu. Wydajno$é czystej substancji wynosi
40 g = 97% wydajnosci teoretycznej.

Zwigzek rozpuszcza sie W rozcieniczonych alka-
liach z ciemnobrunatnym zabarwieniem i jest od-
porny na dzialanie wrzgcego 2n kwasu solnego.
Zwigzek umieszczony w temperaturze 210°C w
bloku do oznaczania temperatury topnienia spieka
sie brunatniejgc i rozktada w temperaturze 216°C
pienigc sie.

Analiza: Clea‘GIIN305 63‘09,‘7) )
Obliczono: 46,53% C; 2,6% H; 11,45%0 CI1;
Znaleziono: 46,2°/0C; 2,95%0 H; 11,39/,Cl;

Przyklad XIV. Do zawiesiny skladajacej
sie z 5 g (0,0329 mola) kwasu antranilohydroksa-
mowego W 10 ml etanolu dodaje sie 5 g (0,0319
mola) 2-formylo-5-nitro-tiofenu, przy czym tempe-
ratura podnosi sie o 3°C i mieszanina reakcyjna
przybiera jednoczesnie zdlte zabarwienie. Po 15
godzinach mieszania dodaje sie 20 mil eteru izo-
propylowego, po czym otrzymane Zz6lte krysztaly
odsysa i przemywa eterem izopropylowym. Wydaj-
noéé: 7,5 g = 81,6°% wydajnoséci teoretycznej. 3-tle-
nek 1,2-dwuwodoro-2-(5’-nitrotienylo)-4-hydroksy-
chinazoliny rozklada sie w temperaturze powyzej
100°C. W bloku do oznaczania temperatury top-
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nienia zwigzek umieszczony w temperaturze 145°C
topnieje w temperaturze 149—150°C z rozkladem.

Analiza: Cy,HgN,O,S; (291,3)
Obliczono: 14,43%,N; 11,019%,S
Znaleziono: 14,0 % N; 11,0 9, S

Przyklad XV. Do roztworu o temperatu-
rze 40°C skladajacego sie z 25 g (0,151 mola) kwa-
su 4-metyloantranilohydroksamowego w 35 ml dwu-
metyloformamidu dodaje sie 18,5 g (0,152 mola)
p-hydroksybenzaldehydu. Po uplywie 10 godzin
wytracone krysztaly 3-tlenku 1,2-dwuwodoro-2-p-hy-
droksyfenylo-4-hydroksy-7-metylochinazoliny odsy-
sa sie. Po przekrystalizowaniu z acetonem otrzy-
muje sie 31 g = 6% wydajnosci teoretycznej
zwigzku czystego do analizy. Krysztaly, ktére roz-
kladajq sie powoli powyzej temperatury 100°C
sg odporne na dzialanie wrzacego 2n kwasu sol-
nego i dajg w alkoholowym roztworze chlorku
zelazowego odczyn fioletowy.

Aln.aniza: C15H14‘N2’08 02‘70,3)
Obliczono: 1'0,37% N;
Znaleziono: 10,6 °/o'N.

Przyklad XVI 15 g (0,0987 mola) kwasu
antranilohydroksamowego w 175 ml 2n kwasu siar-
kowego gotuje sie z 21 g (0,1 mola) dwuoctanu
benzaldehydu w 200 ml metanolu w ciggu 2 go-.
dzin pod chlodnicg zwrotng. Utworzony 3-tlenek
1,2-dwuwodoro-2-fenylo-4-hydroksychinazoliny moz-
na wyosobnié¢ z 85%-owa wydajnoscia przez wy-
tracenie woda albo przez oddestylowanie metano-
lu. Zwiazek jest identyczny z substancja otrzyma-
ng wediug przykladu IX.

Przyktad XVII 37 g (0,198 mola) kwasu
4-chloro-antranilohydroksamowego i 15 g (0,21 mo-
la) aldehydu izomastowego gotuje sie w 150 mi
etanolu w ciggu 2 godzin pod chlodnicg zwrotng.
Po usunieciu rozpuszczalnika pozostate krysztaly
przekrystalizowuje sie z mieszaniny etanolu i wo-
dy albo z benzenu. Wydajno$é wynosi 39 g = 82%
wydajnoéci teoretycznej 3-tlenku 1,2-dwuwodoro-
-2-izopropylo-4-hydroksy-7-chlorochinazoliny. Jas-
nozélte krysztaly dajg intensywny ciemnoczerwony
odczyn z alkoholowym roztworem chlorku zelazo-
wego i topniejg w temperaturze 178°C.

Analiza: CyHCLN,;O; (240,7)
Obliczono: 54,88 C; 5,449, H; 14,73% CI;
Znaleziono: 54,9 %C; 5,5 9 H; 14,4 9/, ClL

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania 3-N-tlenku 1,2-dwuwodoro-
-4-hydroksychinazoliny o ogdélnym wzorze 1, w
ktérym R;, Ry, Ry i R, s3 jednakowe albo rézne
i oznaczaja atomy wodoru, rodniki alkilowe lub
arylowe albo atomy chlorowica, grupy nitrowe lub
hydroksylowe albo R; i Ry lacznie oznaczajg pier-
Sciefi benzenowy skondensowany, a R oznacza atom
wodoru, albo ewentualnie podstawiony rodnik al-
kilowy, alkenylowy, arylowy lub tez ewentualnie
podstawiony rodnik heterocykliczny, znamienny
tym, ze kwas o-amino-hydroksamowy o w 2,
w ktérym R;, Ry, Ry i Ry majg wyzej pod zZna-
czenie, poddaje si¢ reakeji z aldehydem o wzorze
RCHO, w kt6rym R ma wyzej podane znaczenie,
wzglednie z acylowa pochodng tego aldehydu.
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