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Sposob wytwarzania 4, 5, 4, 5'-czterohydroksy-3,
3’-dwuaza-2, 2'-dwufenylochinonu
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Przedmiotemm wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia 4,5,4’,5'-czterohydroksy-3,3’-dwuaza-2,2’-dwufe-
nylochinonu o wzorze 1.

Zwigzek ten jest znany i preparatywnie zostal
otrzymany przez utlenianie 2-hydroksy-5-amino-
pirydyny (J. Am.Chem. Soc. 79, 3552, 1957). Reakcja
ta przebiega z bardzo niskg wydajnoScia rzedu
kilkunastu procent.

Celem wynalazku jest znalezienie dogodnej syn-
tezy, ktéra bedzie oplacalna w duzej skali tech-
nologicznej.

Stwierdzono, ze cel ten uzyskuje sig, jezeli
zwigzek o wzorze 2, w ktérym R oznacza wo-
dér lub grupe nitrows, poddaje si¢ utlenianiu w
przypadku gdy R jest wodorem, lub poddaje sie
hydrolizie, w przypadku gdy R oznacza grupe
nitrowg, a produkt koncowy wyodrebnia sie w
znany spos6b.

Korzystnie jest, je§li jako $rodek utleniajacy
stosuje sie brom lub chlor, kwas azotowy w roz-
puszczalniku organicznym lub nieorganicznym, np.
w kwasie octowym lub wodzie. Chlor moze byé
stosowany w postaci gazowej lub moze pocho-
dzi¢ ze zwiazk6éw zawierajgcych chlor, zwlaszcza
z chloraminy, badZ ze zwiazkéw organicznych np.
1,3-dwuchloro-5,5-dwumetylohydantoiny.

Hydrolize zwigzku o wzorze 2, w ktéorym R
oznacza grupe nitrowa, prowadzi sie zwlaszcza
w $Srodowisku kwa$nym, najlepiej w rozcienczo-
nym kwasie chlorowcowodorowym np. HCIL
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Proces wedlug wynalazku zachodzi w tempera-
turze pokojowej lub podwyiszonej, nie wyzszej
niz 100°C. Produkt koficowy wyodrebnia sie w
znany spos6b w postaci ciemno-zielonych krysz-
taléw, ktére topig sie w temperaturze 320°C z roz-
kladem.

Ponizsze przyklady objasniaja spos6b wedlug
wynalazku nie ograniczajac jego zakresu.

Przyktad I. 1,1 g (0,01 mola) 2,5-dwuhydro-
ksypirydyny rozpuszczono w 20 cm® wody a na-
stepnie dodano stopniowo w temperaturze poko-
jowej 1,6 g bromu w 2 cm® kwasu octowego. Po
wkropleniu bromu mieszanine pozostawiono na
24 godziny w temperaturze pokojowej. Nastepnie
dodano 50 cm? wody i wydzielajgcy sie osad
zwigzku odsgczono. Otrzymano 0,9 g (72%) 4,5,4'5’-
-czterohydroksy-3,3’-dwuaza-2,2’-dwufenylochinonu
w postaci ciemno-zielonych krysztaléw o tempe-
raturze topnienia 320°C z rozkladem.

Przyktad II 1,1 g (0,01 mola) 2,5-dwuhydro-
ksypirydyny w 20 cm3 wody zmieszano z 1 g 1,3-
-dwuchloro-5,5-dwumetylohydantoiny w 20 cm?
wody. Roztwér ogrzano do rozpuszczenia na wrzg-
cej tazni wodnej a nastepnie pozostawiono do
odstania si¢ na 24 godziny. Po rozcieficzeniu wo-
da otrzymano 0,72 g (57,5%) ciemno-zielonych
krysztaléw o temperaturze topnienia takiej samej
jak w przyktladzie I.

Przyktad III. 0,15 g (0,001 mola) 2,5-dwu-
hydroksy-6-nitropirydyny rozpuszczono w 5 cm?
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10% kwasu solnego i ogrzewano przez 2 godziny
na wrzacej tazni wodnej. Po oziebieniu i rozcien-
czeniu woda otrzymano 0,08 g ciemno-zielonych
krysztaldw o temperaturze topnienia takiej samej
jak w przyktadzie I.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania 4,5,4’,5'-czterohydroksy-
-3,3'-dwuaza- 2,2'-dwufenylochinonu o wzorze 1,
znamienny tym, Ze zwigzek o wzorze 2, w kt6-
rym R oznacza wodér poddaje sie utlenieniu, a
produkt konicowy wyodrebnia sie w znany sposob.

2. Spos6b wytwarzania 4,5,4’,5’-czterohydroksy-
-3,3’-dwuaza- 2,2'-dwufenylochinonu o wzorze 1,
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znamienny tym, Ze zwigzek o wzorze 2, w ktérym
R oznacza grupe nitrowg, poddaje si¢ hydrolizie,
a produkt koncowy wyodrebnia sie w znany spo-
s6b.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
utlenianie prowadzi sie przy pomocy $§rodka utle-
niajgcego, korzystnie bromu, chloru lub kwasu
azotowego w rozpuszczalniku organicznym lub nie-
organicznym, zwlaszcza w kwasie octowym lub
wodzie.

4. Spos6b wedlug zastrz. 2, znamlenny tym, :ze
hydrolize prowadzi sie korzystnie w $§rodowisku
kwa$nym, najlepiej w rozcienczonym kwasie chlo-
rowcowodorowym, zwlaszcza W rozcienczonym
kwasie solnym.
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