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INDUSTRISKE SVOIJINE

IZDAN 1 APRILA 1937.

PATENTNI_SPIS BR. 13165

I. G. Farbenindustrie Aktiengesellschaft, Frankfurt a. M., Nemad&ka.
Postupak za spravljanje arseno-benzol-mono-sulfoksilata,

Dopunski patent uz osnovni patent broj 12008.

Prijava od 27 marta 1936.

Vazi od | oktobra 1936.

Naznaleno pravo prvenstva od 3 aprila 1935 (Nemacéka).

NajduZe vreme trajanja do 31 marta 1950.

Predmet jugoslovenskog patenta br.
12.008 su postupci za spravljanje arseno-
benzol-monosulfoksilata opste formule
(R)o (Rl) N. Cf,t'l.,. AS S
CH,. OSONa
gde su sa R i R' oznaceni oksialkil ostatci.
Ova se jedinjenja dobvaju tako Sto se od-
govarajuce di — (oksialkil) — aminoben-
zol arsinske kiseline sa nesupstituisa-
nim aminobenzol-arsinskim kselinama re-
dukuju u arsenobenzole na poznat nain i
naknadno izloze izmeni sa formaldehid-
natrium sulfoksilatom.

Nadeno je da se dolazi do istih jedinje-
nja, kada se ili u mesto di — (oksialkil)
aminobenzol arsinskih Kkiselina kao i
aminobenzol-arsinskih kiselina upotrebe
njihovi redukcioni proizvodi, t. j. kkada se
arsinoksidi odnosno arsini jedno s drugim
kondenzuju u arsenobenzole i u jednom
proizvolinom trenutku za vreme izvode-
nja postupka uvede jos sulfoksilatni osta-
tak, ili kada se odgovarajuc¢i arsinoksidi,
odnosno arsini koji nisu oksialkilovani o
amino-grupi, jedno s drugim kondenzuju,
prethodno ili naknadno izloZe izmeni sa
formaldehidnatriumsulfoksilatom 1 na kra-
ju uvedu joS oksialkil ostatci u jednu ami-
no grupu. U mesto trovalentnih arsenovih
jedinjenja mogu se upotrebiti kao polazne
materije i arsinske kseline, koje treba u
danom sluc¢aju, u smesi za izmenu, redu-
kovati u trovalentna arsenova jedinjenja.

As. CgH, NH.

Primeri:

1.) 12,2 ¢ 3- (bis-dicksipropil) -amino-
4-oksibenzol-1-arsinske kiseline (koja se
moze spravljati po primeru 1 osnovnog
patenta br. 12.008) rastvore se u 12 cm®
vode, abezboje se animalnim ugljem i do-
da se 1,6 ¢ kalium jodida rastvorenih u 5
cin? yode. Posto se uvodi sumpordioksid za
vreme od vie casova, Zuta tefnost umesSa
se u jednu smesu etil alkohola i etra. Pri
tome se izdvoji 3- (bis-dioksipropil) -ami-
no-4-oksibenzol-1-arsinoksid kao skoro
bezbojini talog, koji se cedi pod pritiskom
i pere etrom.

Dalje se rastvore 7,4 ¢ 3-amino-4-ok-
sibenzol-1-arsina, spravljenog po nemac-
kom patentu br. 251.571, u desetostrukoj
koli¢ini petoprocentne hlorovodoni¢ne ki-
seline i ume3aju u jedan rastvor od 11,2 ¢
formaldehid-natrium-sulfoksilata u 25 cm®
vode na temperaturi od oko 27° Pri ovom
se posle kratkog vremena izdvoji jedan
zuti talog, koji se cedi pod pritiskom i ras-
tvara u razblazenom rastvoru natrium kar-
bonata. Po dodatku etilalkohola i etra sta-
lozi se odavde 3-aminosulfoksilat-4-oksi-
benzol-1-arsin kao Zzuti zrnasti prah, koii
se cedi pod pritiskom i pere etrom.

Kada se 2,85 ¢ 3-amino-sulfoksilat-4
-oksibenzol-1-arsina i 3,47 g gore opisanog
3-(bis-dioksipropil) -amino-4 oksibenzol-
l-arsinoksida rastvore u vodi, posle krat-

Din. 10.—



kog vremena postaje rastvor, koji je u po-
¢etku bio crveno Zzut, otvorenije zut i o-
davde se izdvaja, kada se doda etilalkohol i

As

etar, jedan Zut talog
3- (bis-dioksipropil) -amino-4-oksi-3’-ami
no-4'-oksiarsenobenzol-sulfolksilat
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koji se cedi pod pritiskom 1 pere etrom.
Ovaj ima iste csobine kao i jedinjenje, ko-
je se dobiva po jugosl. patentu Br. 12008.

2) 11,24 g 4- (dioksipropil-oksietil)
-aminobenzol-1-arsinske Kiseline (koja se
moze spraviti po primeru 4 osnovnog pa-
tenta Br. 12.008) rastvore se u 20 cm” +
de i redukuju shodno primeru 1 sa sumpor-
dioksidom u 4- (dioksipropil-oksietil) -ami-
no-benzol-1-arsinoksid.

Kada se na 3,17 g ovog arsinoksida

A
U—NH CH,.OSONa

|
OH

pusti da dejstvuju 1,85 g 3-amino-4-oksi-
benzol-1-arsina u hiorovodoni¢nom. ras-
tvoru (uporedi primer 1), postaje uz za-
grevanje hlorovodini¢na so 4-(dioksipro-
pil- oksjetil) -amino-3’-amino-4’-oksiarse-
ircbenzol, koja se izdvaja kada se doda
etilalkohol i etar, cedi se pod pritiskom i
prevodi na uobi¢ajeni naéin sa formalde-
hidsulfoksilatom u

4. (dioksipropil-cksietil) -amino-3’-amino
4’oksiarsenobenzol-sulf-oksilat
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Na ovaj nacin dobiveni prah narandzaste
boje, koji se lako rastvara u vodi, ima iste
osobine kao i jedinjenje, koje se dobiva
po pr. 4 osnovnog patenta Br. 12.008.

3. 1,99 ¢ 3-amino-4-oksibenzol-1-ar-
sinoksida, spravljenog po Berichte der De-
utschen Chemischen Gesellschaft, knjiga 43
(1910), strana 919, kondenzuju se u vode-
nom alkalnom rastverusa 2,85 ¢ 3-amino-
sulfoksilat4-oksibenzol-1-arsinom (upore-

As

1
OH

di primer 1) u 3-amino-4-oksi-3’-amino-4’
cksiarsenobenzol-sulfoksilat, koji se iz o-
vog rastvora taloZi dodatkom etil-alkoho-
la 1 etra. Zuti talog se cedi pod pritiskom i
pere etrom. Kada se na vodeni rastvor sul-
foksilata pusti da dejstvuje uz hladenje 1
mol etilen oksida i zatim 1 mol glicida na
toploti, dobiva se

3~ (doksipropil-oksietil) -amno-4-oksi-3"-
amino-4’-oksiarsenobenzol-sulfoksilat
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koji se staloZi u vidu zZutog praska pomocu
elilalkohola i etra. Preparat sadrZi 19,82%
arsena i lako se rastvara u vodi.

4.) 19,9 g 3- (bis-dioksipropil) -amino-

ON

4-oksibenzol-arsinoksida, spravljenog po
primeru 1, rastvara se sa 26,3 g 3-amino-4-
oksi-d-metoksibenzol-1-arsinskom  Kkiseli-
nom spravljenom po primeru 1 nemackog



patenta Br. 555.241 u 70 em*® metilalkohola
koji je na hladnod¢i zasien sa gasovitom
hlorovodoni¢nom kiselinom i umeSaju se
u jedan na -10° rashladeni rastvor od 75 g
stano-hlorida u 100 cm?® metilalkohola koji
je na hladnom zasi¢en sa gasovitom hlo-
rovodoni¢nom kiselinom. Prvo postaje )e-
dan bistar zuti rastvor, iz kojeg se posle
kratkog vremena izdvaja jedan Zuti talog

As

hlorovodoniéne soli 3- (bis-dioksipropil)-
amino-4-oksi-3'-amino-4'-oksi-5’, metoksi,
aresanobenzola. Talog se cedi pod pritis-
kom i na uobitajeni nacin prevodi sa for-
maldehidsulfoksilatom u

3- (bis-dioksipropil) -amino-4-o0ksi-3’-ami-
no-4’-oksi-5’-metoksi-arsenobenzol sulfo-
ksilat.
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Zuti prah lako se rastvara u vodi i sa-
drzi 19,63 % arsena. Y

Patentni zahtev:

Postupak za spravljanje arsenoben-
zol-monosulfoksilata opSte formule:

(R)(R").N.C,H,.As—As.C,H, NH CH,.0SONa

gde su sa R i R’ oznaceni oksialkil ostatci,
naznacen time, Sto se ovde razradujudi da-
lje postupak shodno osnovnom patentu
Br. 12.008 ili umesto di- (oksialkil)-amino-

A
CHSOU—NH.CH@SON&

|
OH

benzolarsinskih kiselina kao i aminoben-
zol arsinskih kiselina i njihovi redukcioni
proizvodi, t. j. arsinoksidi odnosno arsini
kondenzuju jedni sa drugim u arsenoben-
zole $to se u jednom proizvolinom trenu-
tku postupka, uvede jo$ sulfoksilatni os-
tatak, ili Sto se odgovarajuéi arsinoksidi
odnosno arsini koji nisu oksialkilovani u
amino grupi kondenzuju jedni sa drugima,
prethodno ili naknadno izloZe izmeni sa
formaldehid natrijum sulfoksilatom i na
kraju uvedu jos oksi-alkil ostatci u jednu
amino grupu.
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