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W patencie Nr 9567 opisano sposób o-
trzymywania produktów kondensacji sze¬
regu benzodwuazynowego, który polega na
tern, że 2.4-dwuchlorochinazolinę konden-
suje się z 2 molami takich związków, któ¬
re przy atomie azotu, siarki lub tlenu po¬
siadają jeden lub więcej zdolnych do re¬
akcji atomów wodoru z wyjątkiem wody,
amonjaku, alkalicznych wodorosiarczków i
jednowartościowych alkoholi alifatycz¬
nych.

Niżej podane przykłady wyjaśniają
dalsze rozwinięcie wykonania sposobu po¬
wyższego.

Przykład I. 3060 części wagowych kwa¬

su 5-amino-2-oksybenzoesowego (100% -
ego) zawiesiza się w 56000 części wago¬
wych wody i nadaje zapomocą sody od¬
czyn słabokwaśny przy próbie na lakmus,
przyczem kwas się rozpuszcza. W temp.
45°C, mieszając dokładnie, dodaje się 1990
części wagowych 2.4-dwuchloroehinazoliny
(dokładnie sproszkowanej) i 50 części ob¬
jętościowych acetonu. Kondensacja rozpo¬
czyna się natychmiast, przyczem po dłuż-
szem mieszaniu w temp. 30°C masę reak¬
cyjną ogrzewa się do 85°C. Skoro próba
wzięta nie reaguje już z kwasem azotowym,
wówczas produkt reakcji wysala się, od¬
sącza i przemywa nieznaczną ilością wody.



Produkt kondensacji, któremu odpowiada
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przedstawia proszek zielonawo-szary, któ¬
ry w wodzie zimnej trudno się rozpuszcza,
zaś lepiej w wodzie gorącej. Po dodaniu
nieco ługu sodowego produkt ten rozpu¬
szcza się natychmiast; z roztworu alkalicz¬
nego kwasy mineralne wydzielają kwas
wolny w postaci mułowatego osadu.

Przykład II. 20 części wagowych feno-
lanu sodowego wprowadza się do 50 g sto¬
pionego fenolu; następnie podnosi się tem¬
peraturę do 130° — 140°C i dodaje, powo¬
li mieszając, 19,9 części wagowych 2,4-dwu-
chlorochinazoliny, przyczem następuje na¬
gły znaczny wzrost temperatury. Dwuchlo-
rochinazolina znika sizybko; temperaturę
jeszcze przez pewien czas utrzymuje się
do 170°C, przyczem stop staje się płynny.
Po ostudzeniu stop wyciąga się eterem, po¬
zostałość odsącza i zarabia zimną wodą.
Gdy otrzymana zawiesina posiada jeszcze
odczyn słabo alkaliczny, wówczas dodaje
się nieznaczną ilość, np., kwasu solnego,
następnie powstały osad odsącza się od
kwasu i przekrystalizowuje z kwasu octo¬
wego lodowatego. Otrzymuje się 2,4-dwu-
-(fenoksy)-chinazolinę w postaci bezbarw¬
nych dużych romboedrycznych kryszta¬
łów o wzorze:
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Przykład III. 5,0 części wagowych tio-
-p-krezolu i 1,7 części wagowych bezwod¬
nego octanu sodowego stapia się razem.
W temperaturze 70°C dodaje się 2,0 czę¬
ści wagowych 2,4-dwuchlorochinazoliny,
poczem stop zabarwia się żółto, a tempe¬
ratura wzrasta do około 115°C. Tempera¬
turę tę utrzymuje się przez pewien czas, po¬
czem po ochłodzeniu stop wyciąga ete¬
rem, odsącza, a pozostałość rozpuszcza w
90%-ym kwasie octowym; z przesączone¬
go roztworu octowego krystalizuje w posta¬
ci czysto-białych igiełek związek 2,4-dwu-
(p-metylofenylotio)-chinazolina o wzorze:
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Przykład IV. W temperaturze 105° C
stapia się 20 części wagowych /-oksynaf-
talenu z 8,5 części wagowych octanu
sodowego i dodaje porcjami 10,0 czę¬
ści wagowych 2,4- dwuchlorochinazoliny.
Początkowo reakcja nie zachodzi; wkrót¬
ce jednak następuje szybki wzrost tem¬
peratury. Masę reakcyjną miesza się
dokładnie i pod koniec reakcji utrzy¬
muje się jeszcze przez pewien czas
temperaturę |130—!l40°C. (Powstałą gęstą
masę po ochłodzeniu wyciąga się eterem,
odsącza, rozpuszcza w nitrobenzenie; z
przesączonego roztworu wydziela się 2,4-
-dwu-(i-naftoksy)-chinazolina w postaci ja¬
sno czerwonego proszku, który badany pod
mikroskopem przedstawia drobne igiełki.
Związek ten jest nierozpuszczalny w wo¬
dzie. Skoro jego wodną zawiesinę zagoto¬
wać z kwasem solnym, wówczas występu¬
je zapach /-oksynaftalenu.
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Zastrzeżenie patentówG.

Odmiana sposobu otrzymywania pro¬
duktów kondensacji szeregu benzodwuazy-
nowego, według patentu Nr 9567, zna¬
mienna temf że do kondensacji stosuje się
kwas 5-amino-2-oksybenzoesowy, lub fenol,

lub też 7-oksynaftalen albo tio-parA-
krezol.

L G. Farbenindustrie

Aktiengesellschaft.
Zastępca: M. Skrzypkowski,

rzecznik patentowy.

bruk L. Bogusławskiego i Skl, WafszaWa.
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