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W patencie gtéwnym Nr 8917 opisano
sposob, zapomoca ktérego z m- i p-krezo-
Iu i ketonéw otrzymuje si¢ produkty kon-
densacji, bedace polimerami mnienasyco-
nych w tadcuchu bocznym fenoléw. Te o-
statnie, w przeciwieristwie do otrzymanych
przez Gaebel'a  (Dissertation Marburg
1903) produktéw kondensacji, zawieraja
atom tlenu w postaci grupy hydroksylo-
wej.

Wykryto nadspodziewanie, ze konden-
sacja m-krezolu i acetonu w zmienionych
warunkach pracy prowadzi do trzeciego
rodzaju produktu o wzorze empirycznym

C,;H,,0,, ktérego oba atomy tlenu znaj-
duja sie w grupach hydroksylowych, W ce-
lu otrzymania nowych produktéw konden-
sacji, te ostatnia prowadzi si¢ w tempera-
turze zwyklej, baczac, aby nie nastapilo
nagle ogrzewanie, Mozna to osiagnaé za-
pomoca ochtadzania lub zmniejszenia ste-
zenia $rodka kondensujacego lub odpo-
wiedniego rozpuszczalnika.

Nowemu produktowi kondensacji, stu-
zacemu jako produkt posredni przy otrzy-
mywaniu tymolu, mentolu i innych pro-
duktéw farmaceutycznych, nalezy przypi-
sa¢ najprawdopodobniej nastepujacy wzor:
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czyli wzér pochodnej dwufenylometanu.

Wykryto ponadto, ze do mieszaniny re-
akcyjnej korzystnie jest doda¢ s$rodkéw
wiazacych wode lub stosowaé érodki kon-
densacyjne, ktéreby same mogly zwiazaé
wytwarzajaca sie podczas reakcji wode.

Dzicki tym érodkom, udalo sie reakcje,
ktéra bedac prowadzona w warunkach opi-
sanych powyZej po pewnym czasie ustaje
wskutek rozciericzenia woda reakcyjna,
prowadzié dalej i zwiekszy¢ znacznie wy-
dajnosé nowego ciala.

Jako s$rodki wiazace wode wchodza w
gre stosowane zwykle do rozpuszczalni-
kéw organicznych érodki osuszajace, o ile
w warunkach do$wiadczenia nie reaguja z
m-krezolem i nie rozpuszczaja si¢ w a-
cetonie, lub tez bezwodniki kwasowe; ja-
ko srodki kondensacyjne w mys$l niniej-
szego wynalazku daje si¢ stosowaé np. tle-
nochlorek fosforu lub bezwodne chlorki, ja-
ko to chlorek glinowy.

Okazalo sie nastepnie, ze kondensacje
korzystnie jest prowadzié w temperaturze
jeszcze nizszej, ochladzajac mieszanine re-
akcyjna np. lodem lub mieszanina ozigbia-
jaca. Stosujac kwas solny w stanie gazo-
wym, korzystnie jest podlegajace konden-
sacji sktadniki nasyci¢ kwasem solnym od-
dzielnie, poczem je ochtodzi¢ znacznie i do-
piero wtedy zmiesza¢ ze soba.

Dzieki tym warunkom reakcji mozna o-
siagnaé znaczne zwigkszenie wydajnosci.

Przyklad I. Aceton i nieznaczny nad-
miar m-krezolu nasyca- si¢ w temperatu-
rze zwyklej gazowym kwasem solnym, za-
pobiedajac starannem ochtadzaniem jakie-
mukolwiek badZ samonagrzaniu, Po kilku-

godzinnem odstawaniu sig¢ kwas solny wy-
mywa sie woda. Nowy zwiazek wykrysta-
lizowuje sie podczas ochtadzania z nad-
miaru m-krezolu i po przekrystalizowaniu
sie z alkoholu topi si¢ w temperaturze
131/132°; jego pochodna dwuacetylowa, po
kilkakrotnem przekrystalizowaniu z umiar-
kowanie rozcieficzonego alkoholu, topi sig
w temperaturze 84 — 85°.

Przyktad II. Do pewnej ilosci acetonu
i m-krezolu (ten ostatni w nieznacznym
nadmiarze) wprowadza si¢ 2% w stosunku
do ich ciezaru kwasu solnego w postaci ga-
zu. Po kilkugodzinnem odstaniu w tempera-
turze zwyklej, kwas solny wymywa sie i
nadmiar m-krezolu odpedza w prézni. Po-
zostaje ciato krzepnace na mase krystalicz-
na, ktére jest identyczne z cialem otrzy-
manem w przykladzie I.

Przyktad III. Czasteczkowe ilosci m-
krezolu i acetonu nasyca sig, ochladzajac
kwasem solnym w stanie gazowym, po-
czem dodaje si¢ nadmiar bezwodnego siar-
czanu magnezowego i, mieszajac energicz-
nie, pozostawia w ciagu kilku godzin w
temperaturze od 0 do 10°. Tworzy sie
gaszcz, ktéry po wymyciu kwasu solnego i
siarczanu magnezowego krzepnie na mase
krystaliczna,

Przyktad IV. Czasteczkowe ilosci m-
krezolu i acetonu zadaje sig, ochladzajac
i mieszajac, nieznacznym nadmiarem tle-
nochlorku fosforu.

Po kilkugodzinnem odstaniu w chlodzie
nowe cialo zaczyna si¢ wydzielaé.

Dalsza przerébke prowadzi sie jak w
przykladzie III.

Przyktad V. Aceton i nieznaczny nad-
miar m-krezolu nasyca sig, ochladzajac
dokladnie od 0° do — 5°, gazowym kwasem
solnym i w temperaturze tej utrzymuje,
mieszajac, w ciagu kilku godzin, Po wymy-
ciu kwasu solnego woda pozostalo$é krze-
pnie na gaszcz krystaliczny, z ktérego na-
stepnie oddziela si¢ nowy zwiazek.

Przyklad VI. Réwnowazne ilosci cza-



steczkowe acetonu (1 czasteczka gramowa)
i m-krezolu (2 czasteczki gramowe) nasy-
ca si¢ kazde oddzielnie, gazowym kwasem
solnym, poczem ochladza starannie i
dodaje jedno do drugiego. Dalsza przeréb-
ke prowadzi si¢ jak w przykladzie V.

Przyklad VII. Ilosci czasteczkowe m-
krezolu (2 czasteczki gramowe) i aceto-
nu (1 czasteczka gramowa) nasyca sie, o-
chladzajac bardzo mocno, gazowym kwa-
sem solnym, poczem dodaje nadmiaru bez-
wodnego siarczanu magnezowego i miesza-
ning reakcyjng utrzymuje, mieszajac w cia-
gu kilku godzin w temperaturze ponizej 0°.
Dalsza przerobke uskutecznia sie, jak w
w przykladzie V.

Zastrzezenia patentowe,

1. Sposéb otrzymywania nowego rodza-
ju produktéw kondensacji z m-krezolu i
acetonu, znamienny tem, ze kondensacje
wedlug patentu Nr 8917 prowadzi si¢ w

temperaturze zwyklej, zapobiegajac samo-
nagrzewaniu. .

2. Odmiana sposobu wedlug zastrz. 1,
znamienna tem, ze kondensacje¢ prowadzi
si¢ w obecnosci $rodkéw wigzacych wode
lub stosuje takie s$rodki kondensacyjne,
ktore ze swej strony moga zwiazaé wode
reakcyjna.

3. Odmiana sposobu otrzymywania no-
wego produktu kondensacji z m-krezolu i
acetonu wedlug zastrz, 1 i 2, znamienna
tem, ze kondensacje prowadzi si¢ w chtlo-
dzie.

4. Odmiana sposobu wedlug zastrz. 3,
znamienna tem, ze kazdy ze skladnikow
kondensacji nasyca si¢ gazowym kwasem
solnym oddzielnie, ochtadza mocno, po-
czem dopiero miesza ze soba.

Schering - Kahlbaum A. G.
Zastepca: M. Skrzypkowski,

rzecznik patentowy.

Druk L. Boguslawskiego, Warszawa.
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