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. Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania no- Wedlug wynalazkv wytwarza sie pochodne fe-
wych pochodnych fenotiazyny posiadajgcych notiazyny zawierajgce kation o nastgpujgcym
dwie czynne czwartorzedowe grupy amoniowe. ogélnym wzorze I: |
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.w ktérym A oznacza nasycony prosty lub roz- wierajacy 1 — 4 atoméw wegla, lub grupg ben-
-~galeziony tancuch dwuwartoéciowej alifatycznej zylowa lub acylowa, a Y oznacza atom wodoru
-grupy weglowodorowej zawierajacej 2 lub 3 ato- lub chlorowca, lub grupe metylows, metoksy
my wegla, n stanowi liczbe 2 lub 3, podstawni- lub fenoksy. Pochodne fenotiazyny moga za-
ki R oznaczaja rodniki metylowy lub etylowy, wiera¢ jakikolwiek badz anion, np. atom chlo-
R’ -oznacza atom wodoru lub nizszy alkil, za- rowca lub reszte kwasu alkilosiarkowego, alkilo-



lub arylosulfonowego, lub karboksylowego lub
grupe wodorotlenowa.

Zwigzki zawierajgce kation o powyzszym wzo-
rze, posiadaja wiaéciwosci farmakodynamiczne,
dzieki czemu nadaja sie¢ do zastosowania w lecz-
nictwie ludzi i w lecznictwie weterynaryjnym.
Nadto mozna je stosowaé jako produkty posred-
nie do wytwarzania substancji - leczniczo-czyn-
nych. W przypadkach gdy maja by¢ zastosowa-
ne bezposrednio do celéw terapeutycznych, anicn
winien byé nietoksyczny, to jest wolny od nie-
pozadanej aktywnoéci fizjologicznej lub farma-
kologicznej. Zwigzki wedtug wyn.alazku, ktore
zowierajag mniej korzystne aniony mozina -prze-
ksztaleié w zwiazki zawierajace dogodniejsze
aniony za pomocg sposobdéw znanych.

Pochodne fefmtiazyny, zawierajgce kation o
przytoczonym wzorze I, otrzymuje sie¢ ogrzewa-
jac w temperaturze powyzej 50°C aming o wzo-
‘rze II: ’ :
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w ktérym ,Hal“ oznacza atom chlcrowca, a n

i R’ posiadaja znaczenie podane powyzej, z dwu-

alkiloaminoalkilofenotiazyna o wzcrze IIL:

N
NN Y m
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w ktorym A; Y i R posiadajg znaczenie podane
powyzej, i oddzielajac z mieszaniny reakcyjnej
zwigzek, w ktérym kation posiada wzor I,
a anionem jest chlorowiec. Anion chlorowcowy
produktu mozna zastapi¢ innym anionem jak
wskazano powyzej za pomoca sposocbdw znanych.

W celu unikniecia tworzenia sie uborcznych
produktow, korzystnie jest przeprowadzaé reak-
cje w $rodowisku rozpuszczalnika polarnego (al-
kohol, nitrobenzen 1lub dwumetyloformamid),
ogrzewajace reagenty do temperatury miedzy
50°C i 150°C, a korzystnie miedzy 50°C i 110°C.
Stwierdzono, ze szczegélnie korzystnie jest prze-
prowadzaé reakcje w S$rodowisku etanolu pod
chlodnicg zwrotng i stosowaé¢ dwualkiloamino-
alkilofenotiazyne w mnadmiarze w stosunku do
ilo$ci obliczonej teoretycznie, to jest w iloéci co
najmniej dwéch moli na jeden mol aminy.

Zwiazki zawierajace kation o wzorze I otrzy-
muje sie réwniez ogrzewajac fenotiazyne o wzo-
rze IV: ' i
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z dwualkiloaminoalkilofenotiazyng o podanym
wyzej wzorze III, Zwigzki o ogbélnym wzorze
IV mozna ofrzymac ogrzewajgc amine o wzorze
II z fenotiazyng o wzorze III w Srodowisku roz-
puszczalnika polarnego w temperaturze ponizej

50°C. 1 "

Drugorzedowe aminy, to jest, w ktorych R
stanowi wodor, mozna réwniez wytwarza¢ przez
odacylowanie odpowiednich pochodnych acylo-
wych, (w ktérych R’ oznacza acyl). Te same acy-
lowe pochodne moga stuzyé do wytwarzania po-
chodnych alkilowych lub benzylowych, (w kt)-
rych R’ oznacza alkil lub benzyl) przez redukcje

S6l otrzymang za pomocg podanych sposobéw
mozna przeksztalcié w znany sposéb w so6l za-
wierajgca inny anion, na przyklad przez trakto-
vzanie chlorku jodkiem metalu alkalicznego lub
dzialajgc solg chlorowcowsa na sél srebrows in-
nego kwasu.

Produkty otrzymene w ten sposéb niechetnie
krystalizujg i czasami trudno jest otrzymaé je
w postaci krystalicznej. Gdy otrzymuje sie je
za pomoca krystalizacji z wody, to na ogét wy-
stepuja one w postaci uwodnionej, ktérej cha-
rakterystyczny punkt rozkladu jest bardzo trud-
no oznaczyeé.

Przytoczone przyklady stuza do wyjasnienia
wynalazku, nie ograniczajac jego zakresu.

Przyktltad I 110 g jednorodnej miesza-
niny 3-chloro-10-(2’-dwumetyloamonietylo)-feno-
tiazyny i 25 g N,N-dwu-(2-chloroetylo)-metyloa-
miny zadaje sie 210 cm? absolutnego etanolu

Otrzymany roztwor ogrzewa sie pod chiodni-
ca zwrotng w ciggu 16 godzin. [Po oziebieniu
ofrzymana ciecz wlewa sie do 1,5 litra eteru,
przy <zym straca sie olej, ktéry stopniowo zmie-
nia sie w substancje staly. Gorna warstwe cie-
czy zlewa sie, a produkt staly rozciera sie na
proszek z eterem, odsacza i przemywa eterem.
Po wysuszeniu pod préznig otrzymuje sie 124 g
surowego statego produktu, ktéry najpierw prze-
krystalizowuje sie z 200 cm?® wody destylowanej,



a nastepnie ponownie ze 100 cm® wody - desty-
lowanej. i
Po wysuszeniu pod zmniejszonym: ca&:melmm
w temperaturze pokojowej otrzymuje sie. 58,7 g
dwuchlorku 1,11-dwu-(3’-chlorofenotiazynylo-
1y -3,3,6,9,9-pieciometylo-6-aza-3,9-dwuzanio-
undekanu w postaci uwodnionej. Ten, uwodnio-
ny produkt nie posiada wyraznego punktu roz-
kladu i rozklada sie przy ogrzewaniu w tempe-
raturze okolo 160°C — 200°C. Pikrynian rozkla-
da sie w bloku Kofler‘a'w temperaturze 135°C,
a nadchloran w temperaturze 176 — 178°C.
Przyktad II Zawiesing tlenku srebra
($wiezo otrzymanego z 20,4 g azotanu srebrowe-
g0) w 200 cm? wody dodaje sie mieszajac w tem-
peraturze pokojowej do roztworu 15,3 g dwu-
chlorku -1,11-dwu-(3’-chlorofenotiazynylo-10)-3,3,
6,9,9-pigciometylo-6-aza-3,9-dwuazanioundekanu
w100 cm® 50%0-ego etanolu. Po uplywie 1 go-
dziny odsjcza sie nierozpuszczalng sl i prze-
mywa wodag i kwasowos$é roztworu dwuwodzia-
nu ofrzymanego tym sposobem okresla sie przez
miareczkowanie stosujgc fenoloftaleine jake
wskaznik. 8 ecm?* normalnego kwasu metanosul-
fonowego - dodaje sie do réwnowaznej iloci

wspomnianege roztworu, zawierajgcege 2,91 g
dwuwodorotlenku i odparowuje - mieszanine  do-

sucha, zadaje 200 cm® mieszaniny utworzonej- z

réowmych czesSci etanolu i benzenu i ponowmnie-

odparowuje do sucha. W ten sposéb otrzymuje
sie: bis-metanosulfonian- 1,11-dwu=(3'-chlorofeno-

tiazymylo-10’)-3,3,6,9,9-pieciometylo-aza-3,9, dwu--

zanioundekanu. w postaci biatego kwgmelmpx;-
nego: preszaL.

Analiza: obliczono dla C3oH5106N5S4Clp :

%oN"= 7,91; %S = 14477 % Cl = 8,03
ofrzymano:
°%% N = 7,53; %S = 14,46; % Cl = 8,15,

Przyktad III. Zastepujae kwas metane-

sulfonowy z poprzedniego przykladu przez kwas.
p-tolyenosulfonowy lub benzoesowy. otrzymuje.
sie odnoénie his-p-toluenosulfonian,. i. bxs-ben-

zoesan, gl

P.rzykiad. IV, Postepuje-siew. tab.sm.
spostb. jak. wi. przykiadzie. L, leez. . wychedaac. z: .
24,3.. & 3=chloro-10-(2 ~dwumetyloamineetyio)-fen

notigayny.i 41 g 2,2-dwuchlerotndjelyloeminy,

otrzymuje: sig. 1L5 .g. susoevegn produliy,. kidey.:

po przekrystalizowanju z wody; daje.3,3 g uwode
nipnega dwuchlorky 1,11-dwu-(3’~chlorofenotiar
zynylo-10')-3;3,9,9-czterometylo-6-etylo-6-azar- 3,
9-dwuazanioundekanu.

Materiat wyisciowy 2,2'dwuchlorotrdjetyloamir -

ne otrzymuje sig dzalajae N-etylodwuetanoloax

ming-na . chiprely: tianyly. N-etylodwietenoloami~
ne -otrzymuje; sie. dziadajac ermam na. tlenek
etylenu.

Przyklad- V. Pestepuje sie jak w przy-
kladzie. I, lecz wychodzge z 31,8 g 3=chloro-10-
(¥-dwumetyloaminepropylo)-fenotiazyny i 11,6 g
N,Nr-dwu-(2-chloroetylo)-benzyloaminy. Otrzy-
muje sig¢ 41 g surowege produktu, ktéry po prze-
krystalizowaniu z 100 cm? wedy daje uwodniony
dwuchlorek : 1,13-dwu~(3'-chlorofenotiazymylo-10')
-4,4,10,10~czteremetylo-7-benzylo-7-aza-4, 10-
dwuazaniotridekanu.

Material wyjsciowy  N,Nzdwu-(2-chloroetylo)-
benzyloamine otrzymuje sie traktujae chlorkiem
tionylu N-benzylodwuetanoloamine; ktéra otrzy-
muje- si¢. dzialaniem chlorku benzylowego na
dwuetanoloamine.

Przyktlad VI Postepuje sie jak w przy-
kiadzie I, lecz wychodzae z 29;8 g 3-metylo-10-
(3'-dwumetyloaminepropylo)-fenotiazyny i 7,8 g
N,N~dwu~(2-chloreetylo)-metyloaminy. Otrzymu-
je sie-385. g surewege produktu, ktéry oczyszcza
sig . rozpuszezajac- go w 150 cm?  goracego eta-
nolu i- dodajac- 500 cm?- eteru. Produkt, ktéry
wykrystalizowuje- odsacza sie. Otrzymuje sie
dwuehloerek 1,13-dwu~(3"-metylofenotiazynylo-
10')-4,4,7,10,10-pieciometyio-T-aza-4, 10=-dwuaza-
niotridekanu.

Przyklad VI Postepuje sie jak w . przy-
kladzie I, lecz wychodzac.z 31,4 g.3-metoksys
10<3'-dwumetyloaminopropylo)-fenatiazyny i 7,8.
g N,N=dwu-(2-chloroetylo)-metyloaminy. Qtrzy--
muje si¢ 37,8 g surowego produktu, ktéry oczy-
szeza sie przez rozpuszezenie w 80.cm3 garacega.
etanolu i dodanie 200" cm?® eferu. Produkt, ktdry.
wykrystalizowuje odsgcza sie. Qtrzymuie. sig.
32,5 g dwuchlorku 1,13-dwu-(3’-metoksyfenotia-
zynyle-10'%4,4,7,10,10-pieciometylo-T-aza-4, 10-
dwuzanietrideltant,

Przyklad VIIL Postepuje sie jak-w przy:

kladzie I, lecz wychodzac z. 34,7 g 3-chlora-10-
3‘-dwuety~10ammopmpxlo)-femtmazynm .78, &.
N)N=dwu-(2-chloroetylo)-metyloaminy.  Qirzy-
muje sie 27,7 g surowego ppoduktn, ktéry. dwm-.
krotnié przekrystalizowuje sig.dodaiae. eteru. doi;
jego etanolowego, roztwory.. W.ten spostb atrzys
muje. si¢ 12,4 g dwuchlonku. 1,13-dwu-{3'~-chlare-
fenotiazynylo-10°)-T-metylo-4,4,10,10-cgteroetylo: -
7-aza-4,10-dwuazanjotridekany. .

Brzyktlad IX  Poesigpuje- sie jalke w-
przykladzie L, lecz, wypchodzag. z.86,6.8.102 ~dwm~.
metyloaminoetyla)-fenatiazyny i 15:8:g. N, N«dwaz- .
(2-chloroetyle)-n-butyloaminyg, Qirzymtje:sie:72:
g . surowega. Predukiu,. Po: roznuszesenisi: w76
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cm'etanolu1pododam:1u300cm‘etemln'ysta'
lizuje’ produkt, ktéry nastepnie przekrystalizo-
wuje sie z mieszaniny etanolu i eteru i otrzy-
muje 22,5 g dwuchlorku 1,11-dwu-(fenotiazyny-

10-10°)-3,3,9,9-czterometylo-6-n-butylo-6-aza-3, 9-
dwuazanioundekanu. Na skutek dodania roz-
tworu Jodku sodowego w metanolu do noztworu
meta:nolowego tego produktu wykrystalizowuje
odporwuedni dwujodek.

Przyklad X. -Postepujes:e;lakwpm-
kladzie I, lecz wychodzac z 11 g. 3-chloro-10-
(3’-dwumetyloaminopropylo)-fenotiazyny i 7,8 g
N,N-dwu-(2-chloroetylo)-metyloaminy. Otrzy-
" muje si¢ 11,5 g surowego produktu. Po przekry-
stalizowandu z 100.cm? etanolu otrzymuje sie 8,2
g dwuchlorku 1,13-dwu-(3’-chlorofenotiazynylo-
10°)-4,4,7,10,10-pieciometylo-T-aza-4, 10-dwuaza-
niotridekanu. ’

Przyklad XI. Postgpuje si¢ jak w przy-
kladzie I, lecz wychodzac z 51,8 g 3-chloro-10-
(3'-dwumetyloaminopropylo)-fenotiazyny i 10 g
N,N-dwu-(3-chloropropylo)-metyloaminy. Otrzy-
muje si¢ 34 g surowego produktu, ktéry rozpu-
szcza sie w 20 cm® metanolu i dodaje 535 cm?®
acetonu. W ten sposéb otrzymuje si¢ 24 g dwu-
chlorku 1,15-dwu-(3'~chlorofenotiazyny-10-10°)-4,
4,8 12,12-pieciometylo-8-aza-4, 12-dwuazamopen
tadekanu. !

Material wyjéciowy N,N-dwu-(3-chloropropy-
10)-metyloamine, (o temperaturze wrzenia 118—
119°C pod ciénieniem 24 mm stupa rteci), otrzy-
muje sie traktujac chlorkiem tionylu dwu-(3-hy-
droksypropylo)-metyloamine o temperaturze
wirzenia 162 — 164°C pod ciénieniem 21 mm/Hg),
ktéra otrzymuje sie redukujac dwu-(2-m.etoksy-
karbonyloetylo)-metyloamine za pomocy wodor-
ku litowoglinowego.

Przyklad XI1. Postepuje:sie jak w przy-
kiadzie I, lecz wychodzac z 24,3 g 3-chloro-10-
(2-dwumetyloaminoetylo)-fenotiazyny i 4.g N,N-
dwu-(2-chloroetylo)-n-butyloaminy. Otrzymuje
sie 16 g surowego produktiu, ktéry rozpuszcza
si¢ w 50 cm?® wody i dodaje roztworu 6 g jodku
sodowego w 5 cm® wody. Wytraca si¢ gumowa~
ty prod'u.kt, ktory dekantuje sie i rozpuszcea w
19 cm? gorgcego etanolu. Po dodaniu 36 cm?®
eferu ofrzymuje sie 6,3 g dwujodku 1,11-dwu-
" (@-chlorofenotiazynylo-10')-3,3,9,9-czterometylo-
B-n-butylo-s-az.a—s,s-dwuazamoundekanu

Przyktad XIII Postepuje sie jak w przy-
kiadzie I, lecz wychodzac z 12,7 g 3-fenoksy-10—
(2’-dwumetyloanﬂnpetylo)-_fenoﬁa.zyny i 24 g
N,N-dwu-~(2-chloroetylo)-metyloaminy.  Otrzy-

mujesﬁemgsumwegomoduktu kt&-ypm-:
oddziela i przemywa eterem naftowym, otrzy-

keystalizowufe -sie najpierw z roztworu etanolu

przez dodanie eteru, a drugi raz z wody. Otrzy-
muje sie¢ 4,5 g 1,11-dwu~(3'-fenoksyfenotiazyny-
lo-10°) -3,3,6,9, 9-p1ec10metylo-6—aza;—3 G-dwuaza.-
nioundekanu.

Przyklad XIV. Postepuje sie jak w przy-
kiadzie I, lecz wychodzac z 28,8 g 3-chloro-10-
(2’-dwumetyloaminocetylo)-fenotiazyny i 8,7 g
N,N-dwu-(3-chloropropylo)-metyloaminy. Otrzy-
muje sie 28 g stalego produktu, ktéry stanowi
dwuchlorek 1,3-dwu-(3'~chlorofenotiazynylo-10")-
3,3,7,11,11-pieciometylo-7-aza-3,11-dwuazaniotri-
dekanu. ,

Przyktad XV, Postepuje sie jak w przy-
ktadzie I, lecz wychodzac z 27,0 g 10-(2'-dwume-
tyloaminoetylo)fenotiazyny i 7,8 g N,N-dwu-(2-
chloroetylo)-metyloaminy. Ofrzymuje sie 31,3 g
stalego produktu, ktéry jest dwuchlorkiem
1 ll-dwu-(wenotuazy nylo-10)-3,3,6,9,9~ p:ecio-mety-
lo-6-aza~3,9-dwuazanioundekanu. !

Przyklad XVI. Postepuje sie jak w przy-
kiadzie I, lecz wychodzac z 28,4 g 10-(3’-dwume-
tyloaminopropylo)-fenotiazyny i 7,8 g N,N-dwu-
(2-chloroetylo)-metyloaminy. Przez stracenie ete-
rem otrzymuje si¢ produkt, ktéry nie twanrdmie-
je. Géma warstwe eterowsg dekantuje sie, po-
zostaloéé traktuje 200 cm?® wody i dokladnie wy-
cigga eterem, a roztwér wodny suszy wymraza-
jac. W ten sposéb otrzymuje sie 37 g uwodnio-
nego dwuchlorku 1,13-dwu-(fenotiazynyo-10")-4,
47,10 10-|piec10metylo-7-aza-4 lo-dwuamamom-' .
dekanu. .

Przyktad XVII. Postepuje sie jak w przy-
kiadzie XVI, lecz wychodzac z 8,9 g 3-metoksy-
10-(2'-dwumetyloaminoetylo)-fenotiazyny i 2,4 g
N,N-dwu~(2-chloroetylo)-metyloaminy. Otrzy-
muje sie¢ 10,8 g uwodnionego dwuchlorku 1,11-
dwu-(3’-metoksyfenotiazynylo-10’)-3,3,6,9,9-pie -
ciometylo-6-aza~3,9-dwuazanioundekanu.

Przyktad XVIII. Postepuje sie jak w przy-
kiadzie I, lecz wychodzac z 28,4 g 3-metylo-10-
(2’-dwumetyloaminocetylo)-feniotiazyny i 7,8 &
N,N-dwu-~(2-chloroetylo)-metyloaminy.  Otrzy-,
muje sie surowy produkt oleisty, ktéry nig
twardnieje. Zadaje go si¢ 150 cm?® wody i do-
daje 35 cm?® nasyconego roztworu chlorku sodo-

wego. Krystalizuje 10 g uwodnionego dwuchlor-
ku l ,11-dwu-(3’-metylofenotiazynylo-10)-3,3,6,9,
9-pieciometylo-6-aza~3,9-dwuazanioundekanu, v

Przyktad XIX. Mieszanine 73,2 g 3-ch10ro—,'
10-(2’~-dwumetyloaminoetylo)-fenotiazyny i 10,2
g N,N-dwu-(2-chloroetylo)-formamidu
sie w ciggu 17 godzin w temperaturze 125°c.
Otrzyma.na mase rozciera sie w eterze na.ftowym.
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mujac 30 g surowego produktu. Produkt ten
najpierw przekrystalizowuje sie ze 100. cm® wo-
dy przez dodanie 17 cm® nasyconego roztworu
chlorku sodowego, a drugi raz z 12 cm® wody.
W ten sposbb otrzymuje sie 4,6 g uwodnionego
dwuchlorku  1,11-dwu-(3'-chlorofenotiazynylo-

10")-3,3,9,9-czterometylo-6-aza-6- formylo-3 9-
dwuazanioundekanu - : |

N,N-dwu-(2-chloroetylo)-formamid ¢ (materiat
wyjéciowy o temperaturze wrzenia 151 — 152°C
pod ci$nieniem 10 mm/Hg), otrzymuje sie trak-
tujgc chlorkiem tionylu chloroformowy roztwor
surowego N,N-dwu-(2-hydroksyetylo)-formami-
du i bezwodnej pirydyny. ;

N,N-dwu-(2-hydroksyetylo)-formamid otrzy-
muje sie przez diuzsze gotowanie dwuetyloami-
ny z madmiarem formamidu i oddestylowanie
nadmiamu formamidu w prézni pod koniec pod
cisnieniem 0,1 mm/Hg.

Przyktad XX. 10 g uwodmonego dwu-
chlorku 1 lldwu-(a’-chlmfmohazynylo-lo )-3,3,

‘9, Q-aberometylo-s-aza -6- fou'mylo-3 9-dwuazanio-

undekanu rozpuszcza si¢ w 100 cm?® etanolu i 100
cm?® 2 n kwasu solnego Po ogrzaniu pod chiod-

‘nica zwrotng w ciagu 7 godzm i och!odzemu

krystahzuje produkt, ktory oddziela sie, przemy-
wa etanolem i suszy w prézni. W ten sposéb
otrzymuje sie 6,3 g uwodnionego dwuchlorku
chlorowodorku - 1,11-dwu-(3'-chlorofenotiazymy-

- lo~10)-3,3,9, ﬂ-eztem‘ometylo-sqa.znbs,o-dwuamnio-

_undekanu...

Przy.kl,ad XXI. 10 g uwodmonego dwu-
chlorku 1,11-dwu=(3'-chlorofenotiazynylo-10)-3,3,
9,9-czterometylo-6-aza-6-formylo-3, 9-dwuaza-
nioundekanu, 2 g 30%-ego formaldehydu, 1,85 g
kwasu mréwkowego i 10 cm® wody ogrzewa sie
pod chiodnica zwrotng do czasu zaprzestania
wydzielania sie gazu (okolo 24 godzin). Do mie-
szaniny dodaje sie 45 cm?® goracej wody i pozo-
stawia do wykrystalizowania przez ochlodzenie.
Produkt oddziela si¢, przemywa woda i suszy
w préiniowej suszarce. W ten spos6b otrzymuje
sie 5,7 g uwodnionego dwuchlorku 1,11-dwu-
(3'~chlorofenotiazynylo-10')-3,3,6,9,9-pieciometylo-
6-aza-3,9-dwuazanioundekanu, identycznego z
produktemn opisanym w przykladzie I.

Przykiad XXII. Mieszanine 28,4 g 3-mety-
lo-10-(2’-dwumetyloaminoetylo)-fenotiazyny i 8,5
g N,N-dwu-(2-chloroetylo)-formamidu traktuje
sie 50 cm?® efanolu i ogrzewa pod chiodnica
zwrotng w ciggu 24 godzin. Etanol usuwa sie
pod zmniejszonym ciSnieniem a pozostala mase
zadaje 100 cm® wody. Fenotiazyna, ktéra nie
przereagowala krystalizuje. Oddziela sie ja, po

czym pozostato§é wyciaga sie eterem. Do pozo-
stalej wodnej cieczy dodaje sie 300 cm? 2 n kwa-
su solnego i 300 cm® etanolu i gotuje w ciagu
8 godzin pod chlodnicg zwrotng. Nastepnie mie-
szanine zageszcza sie pod zmniejszonym cisnie-
niem do okoto 100 ¢m? i dodaje 300 cm?® nasyco-
nego roztworu chlorku sodowego. Wytraca sie
olej, ktéry powoli krystalizuje. Oddzela sie go,
przemywa roztworem chlorku sodowego i otrzy-
many produkt przekrystalizowuje dwukrotnie z
wody. W ten sposob ofrzymuje sie 7 g uwodnio-
nego dwuchlorku chlorowodorku 1,11-dwu-(3’-
metylofenotiazynylo-10’)-3,3,9 Q-Qtemorn.etylo-s -

aza-3,9-dwuazanioundekanu.

Przyklad XXIII. Meiszaning 3,05 g chlor-
ku 3,3,6-tr6jmetylo-1-(3’-chlorofenotiazynylo-10')-
8-chloro-6-aza-3-azaniooktanu i 2,01 g 3-chloro-
10-(2’-dwumetyloaminoetylo)-fenotiazyny w10
cm? alkoholu absolutnego ogrzewa sie pod chiod-
nicag zwroing w ciggu 8. godzin. Alkohol usuwa
sie pod préznia, a pozostalo§é zadaje 50 cm? wo-
dy. Przez ogrzanie do wrzenia otrzymuje sie
roztwor, ktory saczy sie na goraco i pozostawia
do ochlodzenia w temperaturze pokojowej. Po-
wstaly osad odsacza sig, przemywa woda (2 razy
po 3 om?) i suszy w proézni w obecnos$ci kwasu
siarkowego. W ten spos6b otrzymuje sie 2,77 g
produktu identycznego z ofrzymanym w przy-
kladzie I 1

Zistrzezenia patentowe
1. Sposbbwytwmmamwychpoehodnychte-

notlazyny, mamiermy tym, ze dwualkiloami-
noalkilofenotiazyne o wzorze:

Vavl SN\

f

w ktérym A oznacza masycony prosty lub
rozgateziony tancuch dwuwartoSciowej alifa-
tycznej grupy weglowodorowej zawierajacej
2 lub 3 atomy wegla, podstawniki R oznacza-
ja rodniki metylowy lub etylowy, a Y ozna-
cza atom wodoru lub chlorowca lub grupe
metylowa, metoksy lub fenoksy, ogrzewa sie
do temperatury co na]mme] 50°C z aming
0 'Wzorze: {

R'—N /(CHg)nHﬂl
~ '"\(CH,).Hal



lub o wzorze:
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3.

7N SN

e
AN

w ktérych ,Hal“ oznacza atom chlorowca,
n oznacza liczbe 2 lub 3, R; oznacza atom
wodoru lub niZzszy alkil zawierajacy 1 — 4
atoméw wegla, albo grupe benzylowa lub
acylowsa, a pozostale symbole majg znaczenie
jak wyzej, i oddziela z mieszaniny reakcyj-
nej produkt, w ktérym kation posiada wzér:

|//\ S\/\|
N NN Y

|
A—N+—(CH,),—N—(CH;),—-Nt—A
b | 7"\

N\

R R

a anion jest chlorowcem.

Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze
reagenty ogrzewa si¢ do temperatury 50° —
150°C, w $rodowisku rozpuszczalnika polar-
nego. !

Sposéb wedlug zastrz, 1, 2, znamienny tym,

reagenty ogrzewa sie do temperatury 50 —
110°C.

. Sposéb wedlug zastrz. 2, 3, znamienny tym,

ze jako rozpuszczalnik polarny stosuje sie
etanol ogrzewa sie reagenty pod chlodnica
zwrotng w temperaturze wrzenia mieszaniny
reakcyjnej.

. Spos6éb wedlug zastrz. 1 — 4, znamienny tym,

Druk. LSW. W-wa., Zam. 985d z dnia 21.XI1.55 r, Pap. sat. kl. III 70 g. B1 —

Rll

6.

R R

ze w przypadku gdy R’ stanowi acyl produkt
reakcjl odacylowuje sie.

Sposéb wedlug zastrz. 1 — 4, znamienny tym,
ze w przypadku gdy R’ stanowi acyl, grupe
acylowg produktu reakcji przeprowadza sie
w grupe alkilowa lub benzylows.

Sposéb wedlug zastrz. 1 — 6, znamienny tym,
%2e anion chlorcwcowy w produkcie prze-
ksztalca si¢ w anion innego kwasu przez tra-
ktowanie solq metalu alkalicznego lub srebro~
wa innego kwasu. [
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