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Inventia se referd la un nou
procedeu de obtinere a sulfachinoxalinei
pure, prin condensarea 2-clorchinoxalinei
cu p-aminobenzensulfonamida, medi-
cament de uz veterinar, folosit in com-
baterea si prevenirea coccidiozei pasa-
rilor.

Se cunosc diferite metode de
realiazre a condensarii 2-clorchinoxalinei
cu p-aminobenzensulfonamida, toate por-
nind de la aceste substante, in prezenta
unui agent bazic, care poate fi carbonat
de potasiu sau un amestec de carbonat
de potasiu si carbonat de sodiu, in
solvent - dimetilformamida, sau sec -
butilbenzen - sau in topitura, la tempe-
ratura variind intre 155 9 200°C. (PL
115137, 93178,. Cehoslovac
156880).

Aceste procedee prezintd deza-
vantaje din cauza toxicitatii solventilor
respectivi, metodele de sinteza devin
laborioase si cu masuri deosebite de
prevenire a intoxicatiilor

Procedeul conform inventiei reali-
zeaza reactia dintre 2-clorchinoxalinei si
p-aminobenzensulfonamida in mediu de
reactie whitespirit, la o temperatura de
170 - 174°C.

Inventia prezinta avantaje, prin
aceea ca realizeazd sinteza cu randa-
mente de 86-88 %, puritatea produsuilui
find de 99 %.

Se dau, mai jos, exemple de rea-
lizare a inventiei.

Exemplul 1. intr-un balon cu fund
rotund, de capacitate O,5 |, prevazut cu
agitator mecanic, termometru si conden-
sator, se introduc 196 parti 2-clorchino-
xalina solutie Tn whitespirit de concen-
tratie 25 %, 52,5 parti de p-aminoben-
zensulfonamida 88 %, 30,6 parti kies-
selgur, B0 parti whitespirit. Se porneste
agitarea si incélzirea.

La temperatura de 120 - 130°C,
incepe sa distileze un azeotrop whites-
pirit - apd. Se continud incalzirea si dis-
tilarea pana ce temperatura a atins, n
masa de reactie, valoarea de 170 -
174°C, cand se inlocuieste condensa-
torul orizontal cu unul de reflux.

Se mentine reactia la reflux timp
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de 6 h, dupa care se raceste la 80°C.
Peste aceasta, se adauga, sub agitare,
400 parti apa calda la 80°C, pentru
dizolvare completa a componentelor
masei de reactie solubile.

Fractiile de solutii se reunesc si
se filtreaza calde, avand grijd ca
temperatura lor sa nu scada sub 50 -
B60°C. Pe filtru ramane kiesselgurul,
care, in mod obisnuit, dupa uscare, se
foloseste la o noua incarcare.

Solutia filtrata, se raceste la 20 -
25°C si apoi se decanteaza. Stratul
inferior, contindnd sarea de potasiu a
sulfochinoxalinei, avand un pH= 10-11
este folosit, In continuare, la obtinerea
produsului final, iar stratul superior de
whitespirit, dupa recuperarea acestuia,
se foloseste la 0 noud incarcare.

Peste solutia apoasa, de sare de
potasiu a sulfachinoxalinei, se adauga, n
fir subtire, o solutie 5 % de acid acetic
péna la valoarea pH = 9 cu racirea
masei de reactie, la 15°C, pentru
precipitarea p-aminobenzensulfonamidei
nereactionate. Suspensia se filtreaza.

Peste solutia filtrata se adauga
acid acetic solutie 5 % pana la valoarea
pH-ului = 5,9 cand precipita
sulfachinoxalina.

Suspensia de sulfachinoxalina se
filtreaza si se spala cu apa fierbinte (70 -
80°C), pana ce o proba din filtrat da
reactie negativd la CI. Produsul se
usuca.

Rezultda 75 - 78 parti sulfo-
chinoxalind uscata, cu un continut n
substanta 98 - 100 % si un randament
de 84 - 86 %.

Exemplul 2. Se lucreaza ca in
exemplul 1, exceptéand cantitatea de p-
aminobenzensulfonamida din reteta, care
a fost de 64,5 parti in loc de 52,5 parti.
Mersul sintezei a fost identic. Rezultatele
au fost de asemeni identice.

Revendicare

Procedeu de obtinere a sulfa-
chinoxalinei pure, prin condensarea 2-
clorchinoxalinei cu p-aminobenzensulfon-
amida, caracterizat prin aceea ca, in
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scopul obtinerii unui produs de mare =1:1012 : 1,30, folosind ca mediu
puritate, reactia se efectueaza in pre- de reactie whitespirt, la o temperatura
zenta carbonatului de potasiu intr-un de 170 - 174°C.

raport molar 2-clorchinoxalinei; p-amino-
benzensulfonamida; carbonat de potasiu
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