KRALJEVINA JUGOSLAVIJA

UPRAVA ZA ZASTITU

Klasa 12 (5).

INDUSTRISKE SVOIJINE

lzdan 1 avgusta 1934.

PATENTNI SPIS BR. 11091

I. G. Farbenindustrie Aktiengesellschaft, Frankfurt a/M., Nemacka-

Postupak za spravljanje asimetriénih arseno-jedinjenja.
Dopunski patent uz osnovni patent broj 9362.

Prijava od 29 jula 1933.

Vazi od februara 1934.

Trazeno pravo prvenstva od 6 avgusta 1932 (Nemacka).
NajduZze vreme trajanja do 31 decembra 1946.

U patentu br. 9362 i u pat. br. 10428 opi-
sani su postupci za dobivanje asimetri¢nih
arseno jedinjenja, koja se sastoji u tome,
Sto se fenoksi sircetna Kiselina arsinskih
kiselina ili aril arsinske Kiseline, koje sa
drze jedan heterociklitni azotov prsten
supstituisan sa ostatkom oksi-siréetne Kki-
seline zajedno sa drugim arsinskim Kise-
linama sa terapeutskim dejstvom reduku-
ju u asimetri¢na arsenojedinjenja, odn.
Sto se ova dojaju po poznatim metodama
iz derivata odgovarajuc¢ih arsinskih kise-
lina, koji sadrze trovalentni arsen, pri &e-
mu ni jedna komponenta, koja se uzima
za izmenu ne sadrZzi primarne amino
grupe.

Nadeno je, da se moze doci do istih je-
dinjenja, kada se u alkalnom rastvoru za-
grevaju dva razlicita simetritna arseno-
jedinjenja, koja ne sadrze primarne ami-
no-grupe i od kojih jedno sadrZi dva
ostatka oksi-siréetne kiseline. Do duse po-
znato je, da se simetriéni arsenobenzoli
izmenjuju pri zagrevanju u rastvoru u
asimetri¢ne arsenobenzole; ali se nije mo-
glo predvideti, da ¢e poéi za rukom u
ovom slucaju, izvesti ovu izmenu, a da
se pri tome na primer ne odvoje acil-
gl‘upe.

.Primer 1. 45 ¥ 3,3-diacetildiamino-4,4'-
«dioksiarsenobenzola rastvore se u 1 litru

vode sa 18 cm® natrium hidroksida 40°Bé
(spec. tez. 1,383=35%). Ovom rastvoru
doda se vreo rastvor od 61 g natrium 4,4'-
diacetil - diamino -arseno - 2,2' - fenoksi-
acetata, koji je spravljen redukovanjem
4-acetil - aminobenzol - 1 - arsinska kise-
lina - 2 - oksi siréetne kiseline sa podfos-
forastom kiselinom, u 1,5 litra vode i za-
greva se jedan sat na 80—85" na parnom
kupatilu u atmosferi azota. Kraj izmene
moze se poznati po tome, §to se pri do-
davanju siréetne kiseline reakcionoj sme-
§i da slabo kisele reakcije prema lakmu-
su, ne dobija postojan talog. Tada se ta-
lozi na 60° hlorovodoni¢énom kiselinom,
cedi pod pritiskom i ispira. Arsenobenzol,
koji se u natrium bikarbonatnom rastvo-
ru lako rastvara, prevodi se u metil-alko-
holu sa natrium karbonatom u natriumo-
vu so i taloZi se sipanjem u alkohol i
etar. Dobija se jedan Zuti prasak, koji je
identitan sa jedinjenjem, koje se dobija
po primeru 12 patenta 9362.

Primer 2. Na isti nain zagrevaju se 45
g 3,3'- diacetil - diamino 4,4’- dioksiarse-
nobenzola sa 61 g natrium 3,3- diacetil-
diamino - arseno - 4,4’- fenoksi - acetata,
dobivenih redukovanjem 3 - acetil - ami-
no - benzol - 1 - arsinska kiselina 4 - oksi-
sircetne kiseline, u alkalnom rastvoru na
vodenom kupatilu pri postepenom neutra-

in. 5.



lisanju viSka alkalija. I ovde se arseno-
benzol prevodi sa natrium Kkarbonatom u
metil alkoholu u natriumovu so i talozi
sipanjem u alkohol i etar. Ovo jedinjenje
je identi¢no sa jedinjenjem opisanim u
primeru 6 patenta 9362.

Primer 3. 3,4 ¢ 2,2’- dioksi - 5,5'- arse-
nopiridina, dobivenih po primeru 1 ne-
mackog patenta 528114, rastvore se u
75 cm®* vode sa 20 cm® n-NaOH, kao Sto
je opisanc u 1 primeru, pomesaju se sa
rastvorom 6,1 g natrijum 4, 4’- diacetil-
diamino - arseno - 2,2’- fenoksi acetata u
150 cm® vode i zagreva se na parnom Ku-
patilu. Hlorovodoni¢nom kiselinom talo-
zeni proizvod rastvara se bistro u bikar-
bonatnom rastvoru veé posle pola sata.
Preraduje se kao $to je opisano u 1 pri-
meru patenta br. 10428 i identiCan je sa
tamo dobivenim jedinjenjem.

Primer 4- Kao $to je u prethodnim pri-

merima opisano; rastvore se 3,7 g 2,2'-
dioksi - 3,3'- diacetildiamino - 5,5’- arse-
no - piridina u vodi sa natrium hidroksi-
dom i izlozi se izmeni sa 6,05 g natrium
1,1’- dimetil - 5,5’- arsenobenzimidacol-ok-
si acetata u 150 cm? vode. Reakcija je za-
vriena posle jednog sata. Arsenobenzol
prevodi se u natriumovu so, kao §to je
opisano. Postaje jedan Zuti praSak, lako
rastvoran u vodi, koji se ugljeniSe pri za-
grevanju, bez topljenja.

Patentni zahtev:

Dalja izgradnja postupka za spravljanje
asimetri¢nih arseno-jedinjenja prema pa-
tentu br. 9362, naznafena time, Sto se
ovde dva razlic¢ita simetri¢na arseno-jedi-
njenja, koia nemaju primarnih amino-
grupa i od kojih jedno sadrzi dva ostatka
oksisircetne Kiseline, zagrevaju u alkal-
nom rastvoru.




