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Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania po¬
chodnych fenotiazyny o wzorze ogólnym
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w którym R oznacza rodnik alkilowy niskiego
rzędu lub rodnik alkoksylowy niskiego rzędu
znajdujący się w położeniu 1 lub 3 rdzenia (we¬

dług numeracji Beilsteina).
Według wynalazku związki te otrzymuje się

przez ogrzewanie z siarką dwufenyloaminy pod¬
stawionej w położeniu 3 odpowiednią resztą K.
Reakcję przeprowadza się najlepiej w obecności
niewielkiej ilości jodu w temperaturze wyższej
lub równej 140° C, najlepiej 150—190° C.
Zamknięcie pierścienia dwufenyloaminy pod¬

stawionej w położeniu S za pomccą siarki może
zachodzić w dwóch położeniach (a lub b)
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czym mogą powstawać dwa rożne izomery
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Izomery te można rozdzielić znanym sposobem,
np. pirzez frakcjonowaną krystalizację z odpo¬
wiedniego rozpuszczalnika, np. z benzenu.



Tepodstawione Izomery fenotiazyny, jak rów¬
nież ich mieszaniny, są ważnymi półproduktami
do wyrobu produktów farmaceutycznych.
Poniżej podano przykłady wykonania sposobu

według wynalazku, przy czym przykłady te
w niczym nie ograniczają jego istoty.
Temperatury topnienia podane w przykładach

są temperaturami oznaczonymi w bloku Maąuen-
na, chyba, że zaznaczono inaczej.
Przykład I. Mieszaninę 315 g S-metoksydwufe-

nyloaminy [otrzymanej, według, ,Ultaanna A.
355,325 (1907)], 110 g kwiatu siarczanego i 3 g
jodu, ogrzewa się na łaźni olejowej do chwili
ustania wydzielania się siarkowodoru (około 2
godziny). Gorący jeszcze produkt reakcji przele¬
wa się na parownicę, miesza się i rozpuszcza
w 700 ml Wrzącego benzenu; Krystalizację prze¬
prowadza się w ciągu dwóch dni w temperaturze
5° C. Wykrystalizowany osad odsącza się i suszy.
Ctrzymany produkt o temperaturze topnienia
105—170° C, rekrystalizuje się z benzenu i otrzy¬
muje w ten sposób 196 g ^-metylofenotiazyny,
która topnieje w temperaturze 184—185° C. Ługi
pokrystałiczne zagęszcza się i po oziębieniu otrzy¬
muje się 35 g substancji o temperaturze topnie¬
nia 112—114° C, która po rekrystalizacji z ben¬
zenu daje 24,5 g Inmetylofęnotiazyny o tempera¬
turze topnienia 114—115° C.
Przykład II. Mieszaninę 62 g 5-nietoksydwufe-

nyloaminy o temperaturze topnienia 70° C, 19,8 g
kwiatu siarczanego i 0,7 g jodu ogrzewa się na
łaźni metalowej w temperaturze 170—190° C, do
chwili ustania wydzielania się siarkowodoru
(około pół godziny).
Gorący jeszcze produkt reakcji wylewa się na

parownicę, miesza i krystalizuje z 210 ml wrzą¬
cego toluenu. Krystalizację przeprowadza się

przez ochłodzenie, kryształy odsącza i suszy.
Otrzymany produkt o temperaturze topnienia
174—175° C rekrystalizuje się z wrzącego toluenu.
W ten sposób otrzymuje się 25,5 g 3-metoksyfe-
notiazyny. o temperaturze topnienia 179—180°C.

;; Postępująfc w ten sam sposób można otrzymać:
3-etóksyfenotiazynę o temperaturze topnienia
131—132°C (kap.) wychodząc z 5-etoksydwufeny-
loaminy o temperaturze topnienia 58°C (kap.)
lub 3- butoksyfenotiazynę o temperaturze top¬
nienia 119—121°C (kap.) wychodząc z S-ibutoksy-
dwufenyloairiiny o temperaturze rwrzenia 164—
—167°C pod ciśnieniem 0.4 mm słupa rtęci.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania nowych pochodnych feno-
tiazymy o wzorze ogólnym
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w którym R oznacza resztę alkilową niskiego
rzędu lub resztą alkoksylową Iniskiego rzędu
znajdującą się w położeniu 1 lub 3 rdzenia, zna¬
mienny tym, że dwulenyloaminę podstawioną
odpowiednią resztą R w położeniu 3 ogrzewa się
z siarką w obecności jodu, w temperaturze wyż¬
szej lub równej 140°C, najlepiej 150—190^C,
i ewentualnie rozdziela się otrzymane izomery
znanymi sposobami, np. przez frakcjonowaną
krystalizację z odpowiedniego rozpuszczalnika,
np. z benzenu.

So cięte des Usines Chimiąues
Rhóne-Poulenc

Zastępca: Kolegium Rzeczników Patentowych

„Prasa" Stalinogród, 7323 — 24.11.53 — R-4-5 3439 — BI bezdrz. 100 g — 150
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