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Sposéb otrzymywania 2-/4’-aminobenzenosulfonamido/-chinoksaliny

?

Wynalazek dotyczy nowego sposobu otrzymywania 2-/4’-aminobenzenosulfonamido/- chinoksaliny, ktéra
jest stosowana dla celéw weterynaryjnych. :

Gléwnym jej przeznaczeniem jest zapobieganie ileczenie w coccidiozie drobiu, jak réwniez coccidiozie
bydta, owiec i krélikéw, w cholerze i tyfusie drobiu, w zapaleniu jelit u $wini, drobiu, byd?a i owiec.

Wedtug dotychczas znanych metod 2-/4’-aminobenzenosulfonamido/-chinoksaling otrzymuje si¢ przez
kondensacj¢ o-fenylenodwuaminy z kwasem chlorooctowym, utlenianie otrzymanej 2-okso-3,4-dwuhydrochino-
ksaliny, chlorowanie otrzymanej 2-hydroksychinoksaliny za pomoca tlenochlorku fosforu, stapianie otrzymanej
2-chlorochinoksaliny z sulfanilamidem oraz wyodrebnienie czystej 2-/4’-aminobenzenosulfonamido/-chinoksali-
ny.

Znane jest (B.800 4 1908) utlenianie 2-okso-3,4-dwuhydrochinoksaliny przez ogrzewanie jej do temperatu-
ry 125°C lub przez dziatanie nadmanganianem potasu, wzglednie przez dtugie ogrzewanie w alkoholu w obecnos-
ci wegla aktywnego,oraz (J.Chem.Soc. 2402 123 1923) utlenianie 2-okso-3,4-dwuhydrochinoksaliny przez nitro-
zowanie jej w obecnosci kwasu solnego iogrzewanie wroztworze alkoholowym powstalego nitrozwigzku,
w wyniku czego otrzymuje si¢ 2-hydroksychinoksaling.

Znane jest ponadto (Bulletin de la Soci€té Chemique de France 356, 1963) utlenianie 2-okso-3,4-dwuhy-
drochinoksaliny za pomoca 15% roztworu nadtlenku wodoru. Nadmiar nadtlenku wodoru usuwa si¢ przez
ogrzewanie, a 2-hydroksychinoksaling wydziela z roztworu za pomoca wytracania kwasem solnym.

Nieoczekiwanie stwierdzono, zZe utlenianie 2-okso-3,4-dwuhydrochinoksaliny mozna prowadzié za pomocy
tlenu zawartego w powietrzu, uzyskujgc zadawalajaca wydajnos¢ oraz lepsza jakosé produktu, ktory daje sie
wykorzystaé w dalszych fazach procesu bez potrzeby oczyszczania.

Otrzymywanie 2-hydroksychinoksaliny sposobem wedtug wynalazku prowadzi si¢ w srodowisku wodnym
wobec wodorotlenku metalu alkalicznego, ktérego stosunek molowy do 2-okso-3,4- dwuhydrochinoksaliny opty-
malnie wynosi 1,03—1,37. Zmniejszenie lub zwigkszenie tego stosunku powoduje obnizenie wydajnosci. Tempe-
raturg reakcji mozna zmieniaé poczawszy od 60-90°C bez isiotnych zmian wydajnosci procesu, przy odpowied-
nim ustaleniu czasu od 5—2 godzin w zaleznosci od zastosowanej temperatury. Niezmiernie waznym elementem
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pozwalajacym otrzymany produkt utleniania wykorzysta¢ w dalszych fazach procesu gtéwnego, bez potrzeby
oczyszcezania jest odpowiednie rozcieniczenie, a wigc stosunek wody do 2-okso-3,4- dwuhydrochinoksaliny, ktory
wynosi 27--30:1. Zmniejszenie tego stosunku powoduje otrzymywanie jakosciowo gorszych pétproduktéw
w nastepnych fazach procesu.

Otrzymana wedtug wynalazku 2-hydroksychinoksalina posiada zawarto§¢ w granicach 97-99%, a wydaj-
nos¢ w granicach 94—-98% wydajnosci teoretycznej. Chlorowanie otrzymanej 2-hydroksychinoksaliny za pomoca
tlenochlorku fosforu jak i stapianie otrzymanej chlorochinoksaliny z sulfanilamidem prowadzi si¢ w sposéb zna-
ny, wydzielajac po oczyszczeniu weglem 2-/4’-aminobenzenosulfonamido/-chinoksaling za pomoca kwasu solne-
go.

Sposéb wedtug wynalazku niezmiernie upraszcza technologie wprowadzajac bardzo tani czynnik utleniajg-
cy jakim jest sprezone powietrze, co pozwolito na znaczne obnizenie kosztow. Ponadto w wyniku zastosowania
tego czynnika otrzymuje si¢ 2-hydroksychinoksaling pozbawiong innych zanieczyszczen. Zastosowana technolo-
gla nie stwarza réwniez zadnego zagrozenia pod wzgledem wybuchowym.

Przyktad 1. Do 1000 czedci wody dodaje sig 31,4 czgdci 40% roztworu wodorotlenku sodowego.
135,4 czgséci 96% 2-okso-3,4-dwuhydrochinoksaliny. Nastgpnie do tej mieszaniny podczas mieszania doprowadza
si¢ sprezone powietrze, podgrzewajac jednoczesnie mieszanine do temperatury 80°C. Po utrzymaniu w tempera-
turze 80°C przez okres 3 godzin mieszaning schtadza si¢ do 60°C i po oczyszczeniu za pomocg wegla aktywnego
filtrat wytraca si¢ za pomocg kwasu solnego do pH 5. Po schtodzeniu do 20°C wydzielong 2-hydroksychinoksali-
ne odsacza si¢, przemywa wodg isuszy. Wydajno$¢ wynosi 33,5 czeéci o zawartosci 97%, co stanowi 97%
wydajnosci teoretycznej. 246,6 czgsci tlenochlorku fosforu miesza si¢ z 30,9 czesciami 97% 2-hydroksychinoksa-
liny. Mieszaning ogrzewa si¢ do 104°C i utrzymuje w tej temperaturze 1 godzine, po czym wydzielong przez
ozigbienie 2-chlorochinoksaling odsgcza sig, odmywa wodg i suszy. Uzyskuje si¢ 32,5 czgéci produktu co stanowi
96,4% wydajnosci teoretycznej.

67,5 czesci sulfanilamidu miesza si¢ z 32,3 czg¢éciami 2-chlorochinoksaliny i 46 czg¢éciami weglanu potaso-
wego. Mieszaning podgrzewa si¢ do temperatury 160—170°C i utrzymuje w tej temperaturze przez 0,5 godziny.
Po uzupelnieniu wodg z mieszaniny oddziela si¢ nieprzereagowany sulfanilamid. Przesacz poddaje si¢ oczyszcza-
niu, z ktorego nastepnie wydziela si¢ gotowy produkt. Otrzymang 2-/4’-aminobenzenosulfonamido/-chinoksaling
odwirowuje si¢, przemywa i suszy. Uzyskuje si¢ 48,7 czeéci 2-/4’-aminobenzenosulfonamido/- chmoksalmy, co
stanowi 82,3% wydajnosci teoretycznej.

Przyktad 1I. Do 1000 czgsci wody dodaje si¢ 31,4 czesci 40% roztworu wodorotlenku sodowego
i 35,4 czesci 96% 2-okso-3,4-dwuhydrochinoksaliny. Nast¢pnie do tej mieszaniny przy mieszaniu doprowadza sig
sprezone powietrze, podgrzewajgc jednoczesnie mieszaning do temperatury 60°C. Po utrzymaniu w tej tempera-
turze przez okres 5 godzin roztwor po oczyszczeniu za pomocg wegla aktywnego filtruje si¢ i wytraca za pomoca
kwasu solnego do pH 5. Po schtodzeniu do 20°C wydzielong 2-hydroksychinoksaling odsacza sie, przemywa
wodg i suszy. Wydajnos¢ wynosi 33,1 czeéci 0 zawartosci 97,2% co stanowi 96% wydajnoéci teoretycznej.

Postepujac dalej jak w przyktadzie I, uzyskuje sig¢ 49,0 cz¢sc1 2-/4’-aminobenzenosulfonamido/- chmoksah-
ny, co stanowi 82,7% wydajnosci teoretyczne;j.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposdb otrzymywania 2-/4’-aminobenzenosulfonamido/-chinoksaliny przez kondensacje¢ o-fenylenodwu-
aminy zkwasem monochlorooctowym, utlenianie otrzymanej 2-okso-3,4-dwuhydrochinoksaliny, chlorowanie
uzyskanej 2-hydroksychinoksaliny, stapianie 2-chlorochinoksaliny z sulfanilamidem i wyodrgbnienie gotowego
produktu,znamienny ty m, Ze jako czynnika utleniajacego 2-okso-3,4-dwuhydrochinoksaling do 2-hydro-
ksychinoksaliny uzywa si¢ tlenu zawartego w powietrzu, prowadzgc proces w srodowisku wodnym przy stosunku
wody do 2-okso-3,4-dwuhydrochinoksaliny jak 27—30:1 w obecnosci wodorotlenkéw metali alkalicznych, najle-
piej wobec wodorotlenku sodowego, ktérego optymalny stosunek molowy do 2-okso-3,4-dwuhydrochinoksaliny
wynosi 1,03--1,37:1.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1,znamienny ty m, e utlenianie 2-okso-3,4-dwuhydrochinoksaliny prowa-
dzi si¢ w temperaturze 60—90°C w ciagu 5—3 godzin.
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