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Najdluiszy czas trwania patentu do 22 pazdziernika 1943 1.

W patencie dodatkowym Nr 9835, dru-
gim dodatkowym do patentu Nr 9567, opisa-
no odmiang sposobu otrzymywania produk-
téw kondensacji szeregu benzodwuazyno-
wego, polegajaca na tem, ze 2.4-dwuchlo-
rowcochinazoline kondensuje si¢ z dwiema
réznemi czasieczkami molowemi takich
zwiazkéw, ktore przy atomie azotu, tlenu
lub siarki posiadaja zdolny do reakcji
atom wodoru.

Ponizej podano dalsze przyktady wyko-
nania powyzszego sposobu,

Przyklad 1. Roztwér przezroczysty, o-
trzymany zapomoca umiarkowanego o-
grzewania 19,9 cz. wag. 2.4-dwuchlorochi-
nazoliny w 130 cz. objetosciowych dwu-

oksanu, wkrapla sie w temperaturze 50 —
55¢ do mieszanego dokladnie roztworu, o-
trzymanego z 21,9 cz. wag. kwasu 4-nitro-i-
amino-benzeno-3-sulfonowego w 800 cz.
wody, za dodaniem niezbednej do rozpu-
szczenia iloéci roztworu sodowego. Gdy po
pewnym czasie nie mozna juz stwierdzi¢ o-
becnosci kwasu nitroanilinosulfonowego
roztwér majacy kwasny odczyn (przy pro-
bie na kongo) zobojetnia si¢ rozcieficzonym
roztworem sodowym i dodaje nastepnie 30
cz. wag. 20%-ego wodnego roztworu dwu-
metyloaminy. Podnosi sie temperature do
80 — 85°, utrzymujac ja przez czas pewien
na poziomie 85° i daje sie ochtodzié. Zapo-
moca, wysalania roztworu zakwaszonego do
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kwasnego (przy probie na kongo) odczynu,

» wydzrela sig-nowy produkt z 1 czasteczki
‘molowej 2.4-dwuchlorochinazoliny, 1 cza-

steczki molowej kwasu 4-nitro-/-amino-
benzeno-3-sulfonowego i 1 czasteczki mo-
lowej dwumetyloaminy, jako zéltawy spro-
szkowany osad; jest on trudnorozpuszczal-
ny w czystej wodzie, latwo natomiast po
dodaniu lugu sodowego, przyczem roztwor
zabarwia si¢ na $wiecgcy czerwonawo-z6t-
ty kolor. Roztwér tugu sodowego po doda-
niu kwasu solnego jest zupelnie bezbarwny.

Zwiazek nie reaguje z kwasem azoto-
wym,

Przyklad II. Roztwér 19,9 cz. wag. 2.4-
dwuchlorochinazoliny w 160 cz, obj. ace-
tonu wkrapla si¢ w temperaturze 45,50° do
mieszanego dokladnie roztworu 34,1 cz.
wag, kwasu I-amino-8-oksynaftaleno-3-6-
dwusulfonowego (kwasnej soli sodowej) w
600 cz. obj. wody, ktéry ma odczyn slabo-
kwasny (przy prébie na kongo). Skoro po
pewnym czasie utworzy si¢ catkowicie opi-
sany w przykladzie I i zawigrajacy jeszcze
ruchomy atom chloru produkt posredni z
jednej czasteczki 2.4-dwuchlorochinazoli-
ny, 1 czasteczki kwasu 1-8-aminonaftolo-
3.6-dwusulfonowego, zobojeinia si¢ ostroz-
nie z6tly roztwér 10% -ym reztworem sody.

"Tymczasem rozpuszcza sie 27,8 cz. wag.
soli sodowej kwasu 4-amino-4‘-oksyazoben-
zeno-3‘-karbonowego w 700. cz. okj. wody.
Do tego ogrzanego do 70—80°, mieszanego
doktadnie roztworu wkrapla si¢ obojetny
roztwér powyzszego produktu posredniego.
Temperature rzeczona utrzymuje ‘si¢ je-

szcze przez pewien czas, Skoro nie uda sie
stwierdzié obecnosci zwiazku aminoazowe-
go lub tylko nieznaczna jego ilo§é, zapomo-
cg préby dwuazowej i wlewania do roztwo-
ru sody, natenczas rozciericza si¢ nieznacz-
ng ilosciag wody i wysala. Produkt konden-
sacji z 1 czasteczki dwuchlorochinazoliny,
1 czasteczki kwasu 4-amino-4'-oksyazoben-
zeno-3‘-karbonowego jest zéltobrunatnym
jasnym proszkiem, rozpuszczalnym w wo-
dzie umiarkowanie, a tatwo pe.dodaniu nie-
co sody, barwiac roztwér na intensywny ko-
lor z6lty o czerwonawym odcieniu. Nowy
zwiazek nie reaguje z kwasem azotowym.
Zamiast kwasu I-amino-8-oksynaftaleno-
3.6-dwusulfonowego mozna stosowaé inne
dowolne kwasy aminonaftalosulfonowe lub
amino-arylo-pyrazolony, Kwas 4-amino-4‘-
oksyazobenzeno-3‘-karbonowy daje si¢ row-
niez zastapi¢ innym aminoazozwigzkiem,
np. kwasem-4-amino-3-metoksy-azobenze-
no-3‘-karbonowym lub tez aminoarylopyra-
zolonami lub aminoarylo-azo-aceto-octowo-
arylidami i t. d.

Zastrzezenie patentowe.

Odmiana wykonania sposobu wedtug
patentu Nr 9567, znamienna tem, ze do re-
akcji stosuje si¢ tu specjalnie dwuchloro-
chinazoliny,

I. G. Farbenindustrie
Aktiengesellschaft.
Zastepca: M. Skrzypkowski,

rzecznik patentowy.

Druk L. Bogustawskiego, Warszawa,
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