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Pierwszeństwo: 10 kwietnia 1923 r. dla zastrz. i; 11 października 1923 r. dla zastrz. 2 (Niemcy).

Według dotychczas znanych sposobów
otrzymywania 1 -fenylo-2.3-dwumetylo-4-
dwumetyloamino-5-pyrazolonu, trzeba było
najpierw otrzymać odpowiednie połączenie
4-aminowe z 1-fenylo—2.3-dwumetylo-4-ni-
trozo-5-pyrazolonu. Wolną zasadę 4-ami-
nową, której oczyszczenie jest uciążliwe,
przeprowadzało się następnie w połączenie
4-dwumetyloaminowe,

Przedmiotem niniejszego wynalazku jest
sposób otrzymania bezpośredniego, w jed¬
nej tylko operacji, w dobrej wydajności, 1-
fenylo-2.3-dwumetylo-4-dwumetyloamino -
5-pyrazolonu z odpowiedniego 4-nitrozo-

związku. Sposób ten polega na działaniu
redukujących środkówna l-fenylo-2.3-dwu-
metylo-4-nitrozo-5-pyrazolonu, w obecności
aldehydu mrówkowego albo jego spolime-
ryzowanych pochodnych. Jako środki re¬
dukujące wchodzą w rachubę np. metale,
nadające się do tego celu, jak cynk albo
żelazo, w roztworach kwasów mineralnych
lub organicznych. Można też dodać od¬
powiedni katalizator, jak np. siarczan
miedziowy.

Sposób ten można jeszcze uprościć, o-
trzymując żądany produkt końcowy bez¬
pośrednio z 1-fenylo — 2.3-dwumetylo-5-
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pyrazolonii przez działanie azotynu w kwa¬
śnym roztworze. Na otrzymany w ten spo¬
sób 1-fenylo — 2.3-dwumetylo-4-nitrozo-5-
pyrazolon, działa się, nie oddzielając go od
pozostałych produktów reakcji, środkami
redukuj ącemi w obecności aldehydu mrów¬
kowego lub jego spolimeryzowanych po¬
chodnych.

Przykład I.

22 części 1-fenylo — 2.3-dwumetylo-4-
nitrozo-5-pyrazolonu rozrabia się w 100 czę¬
ściach 50-cio procentowego kwasu octowe¬
go i mieszając silnie (zapomocą turbiny) w
ciągu 15 minut przy 40° C, dodaje się stop¬
niowo 30 części pyłu cynkowego, celowo w
obecności małej ilości siarczanu miedzio¬
wego.

Następnie dodaje się stopniowo 25 czę¬
ści octu lodowatego i 80 części 10-cio pro¬
centowego roztworu aldehydu mrówkowe¬
go i, podwyższając powoli temperaturę, do¬
daje się stopniowo dalsze 40 części pyłu
cynkowego. Mieszanie odbywa się jeszcze
przez jakieś l1/^ godziny. Następnie zo¬
bojętnia się roztwór aż do odczynu zasa¬
dowego, wytrząsa się benzolem powstałe
połączenie 4-dwumetylo-aminowe i prze-
krystaliżowuje się z ligroiny i tern po¬
dobnych.

Przykład II.

3,8 części l-fenylo-2.3-dumetylo-5-py-
razolonu rozpuszcza się w 10 częściach 40%
kwasu siarkowego, dodając 50 części wody,
oziębiając i mieszając zapomocą turbiny,
dodaje się stopniowo rozwór 1,55 części a-
zotynu sodu w 15 częściach wody. Przytem
osadza się zielony l-fenylo-2.3-dwumetylo-

4-nitrozo-5-pyrazolon. Wówczas dodaje się
40 części 40-to procentowego kwasu siar¬
kowego i oziębiając dodaje się stopniowo
6 części pyłu cynkowego i trochę siarcza¬
nu miedzi. Miesza się tak długo, póki płyn
nie zostanie prawie odbarwiony. Wówczas
ogrzewa się do 70° C i dodaje się stopnio¬
wo 16 części 10-cio procentowego roztworu
aldehydu mrówkowego i 12 części pyłu cyn¬
kowego oraz trochę siarczanu miedziowe¬
go. Miesza się tak długo, póki zauważyć
można tylko słabe wywiązywanie się wo¬
doru. Wówczas przesącza się i przesącze
zobojętnia się aż do zasadowego odczynu
1-fenylo — 2.3-dwumetylo-4-dwumetyloa-
mino-5-pyrazolon wytrząsa się benzolem i
oczyszcza przez krystalizację.

Zastrzeżenia patentowe*

1. Sposób otrzymania 1-fenole — 2.3-
dwumetylo-4-dwumetyloamino-5-pyrazolo-

nu, znamienny działaniem środków redu¬
kujących na l-fenylo-2.3-dwumetylo-4-ni-
trozo-5-pyrazolon, w obecności aldehydu
mrówkowego, lub jego spolimeryzowanych
pochodnych.

2. Dalsze ulepszenie sposobu według
zastrz. 1, znamienne otrzymywaniem 1-fe¬
nylo — 2.3-dwumetylo-4-nitrozo-5-pyrazo-
lonu z 1-fenylo — 2.3-dwumetylo-5-pyrazo-
lonu i, nie oddzielając związku nitrozowe-
go od mieszaniny reakcyjnej, poddaniem
tego ostatniego działaniu środków redu¬
kujących w obecności aldehydu mrówko¬
wego, lub jego spolimeryzowanych pochod¬
nych.
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