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PATENTNI_SPIS BR. 14090

I. G. Farbenindustrie Aktingesellschaft, Frankfurt a. M., Nema&ka.

Postupak za izradu bazisnih jedinjenja heterocikliénog reda.

Prijava od 2 jula 1937.

VaZi od 1 februara 1938

Naznaceno pravo prvenstva od 1 avgusta 1936 (Nemacka).

Jugoslavenskim patentom br. 4849
zaSticen je postupak za izradu aminohi-
nolina bazisno supstituisanih u njihovim
amino grupama i njihovih supstitucionih
proizvoda. Patentom br. 9067-i njegovim
dopunama zasticeni su narocito postupci
za izradu aminookridina bazisno supstitu-
isanih u njihovim aminskim grupama i
njihovih supstitucionih proizvoda. Ta akri-
dinska jedinjenja su donekle derivati hino-
lina, u kojima je piridinsko jezgro hino-
linskog prstenastog sistema kondenzovano
sa jednim benzolskim prstenom. Jedinje-
nja pomenute vrste pokazala su se odlic-
na u njihovom dejstvu protiv krvnih pa-
razita, naritito protiv prouzrokovaca ma-
larije. '

Pri daljoj obradi ovog podrucja po-
kazalo se, da se u patentnim spisima ne-
opisapi derivati pi-aminohinolina, koji u
svaojoj grupi nose jedan bazisni ostatak,
a Cjji je benzolski prsten kondenzoyan sa
jednim prstenom od 6 ugljenika ili sa je-
dnim piridinskim prstenom, odlikuju syg-
iim dejstvom protiv krvnih parazita, a na-
rofito protiv prouzrokovata malarije, a
osim toga joS i dejstvom protiy amoeba
i protiv nekih krvnih inl]ékci_ia‘ Pri tome
pokazuju pi-aminobenzolhinolini bazisno
supstituisani u njihovoj ami_noﬁrupi narQ-
Cito dejstvo protiv raznih infekcionih bo-
lesti. Vec poznati 4 u odnosu na njihova
farmakolofka svojstva ispitivani alkilno
supstuisapi aminonaftohinolini (aminoben-
thiﬂqliﬁ.l}g nemaju dejstva protiy napred-
pomenutih parazitarnih infekcija. Od akri-

dinskih jedinjenja sa bazisno supstituisa-
nom amino grupom, koja sadrze jedno
benzolsko jezgro kondenzovano sa piridin-
skim prstenom hinolinskog prstenastog si-
stema, razlikuju se gorenaznaceni proiz-
vodi preimucstveno usled njihove bezboj-
nosti.

Pomenuta jedinjenja dobivaju se na
taj nalin, $to se y amino grupu derivata
pi-aminohinolina, u kojima je benzolsko
jezgro hinolinskog prstenastog sistema,
kondenzovano sa jednim prstenom od 6
ugljenika ili sa jednim piridinskim prste-
nom, uvodi bazisni ostatak, kada se na te
derivate dejstvuje esterima bazisnih alko-
hola sposobnim za reakciju, na pr. este-
rima tih alkohola sa halogensko vodonic-
nim Kkiselinama ili sa sulfonskim kiselina-
ma fli njihovim solima, ili kada se sami
bazisni alkoholi uz dodatak sredstva za
pomaganje kondenzovanja, kondenzuju sa
heterociklicnim aminom.’

Gorenaznacena jedinjenja narodito se
lako dobivaju, ako se u derivatima hino-
lina, u kojima je benzolsko jezgro hino-
linskog prstenastog sistema kondenzoya-
no sa jednim prstenom od 6 ugljenika ili
sa piridinskim prstenom i koji su bar u
jednom piridinskom jezgru supstituisani
pamocu zamenljivih supstituenata, preimuc-
stveno pompcéu halogenskih atoma, ali i
pomocéu okKsi-, alkoksi-, ariloksi-, alkilmer-
kapto-, arilmerkapto- i sulfonskih grupa,
zameni onaj zamenljiyi suptifuent sa jed-
mim  odgavarajucim bazigpim aminskim
ostatkom, pomocéu dejstva nekog primar-
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nog ili sekundarnog amina supstituisanog
nekim bazisnim ostatkom. Reakcija se mo-
7e olak3ati dodatkom sredstava, koja po-
mazu ovu radnju.

Jedinjenja gorenaznacene vrste mo-
gla su se | na taj nadin izradivati, Sto se
na vec¢ poznate nadine rada, na pr. prema
Skraup-u ili Conrad-Limpachu, na jedno
benzolsko jezgro nekog naftalinskog ili
hinolinskog prstenastog sistema, suptitu-
isano jednom amino grupom, prikljucuje
jedan piridinski prsten kondenzovan sa
benzolskim prstenom. Pri tome se, u slu-
¢aju upotrebe jednog aminonaftalin- odn.
bz-aminohinolina, koji u piridinskom jez-
gur ne nosi jo§ aminogrupu supstituisanu
nekim bazisnim ostatkom, isitovremeno sa
izgradivanjem piridinskog prstena, uvodi
u taj prsten bazisno supstituisana aming-
grupa, kada se prema izmenjenom Con-
rad-Limpach-ovom postupku ne 'konden-
zuju sa aminonaftalinom ili amino-hino-
linom esteri 3-keto kiseline, nego N-ba-
zitni supstituisani amidi; P -keto kiseline.

Bazisni ostatak je preimudstveno ne-
ki amino-alkilni ili alkilaminoalkilni osta-
tak, u konie je jedan ili viSe puta zastup-
ljena neka jako bazisna amino grupa. Taj
se moZe upotrebiti za reakei'u u oblika
nekog derivata, na pr. nekog acil derivata
ili u obliku nekog acometin jedinjenja. U
takvim slucajevima cepa se aminski deri-
vat naknadno, na pr. pomodéu saponifici-
ranja u amin. Bazisni ostatak moze tako-
de imati i cikli¢ne sastojke, njegovi uglje-
nicni lanci mogu biti prekinuti i dragim
atomima, na pr. kiseonikom, sumpcrom,
ili azotom. Mesto da se, kao $to je gore
navedeno, bazisni ostatak ‘uvede odjed-
nom pomocu dejstva nekog estera spo-
sobnog za reakciju jednog bazisnog alko-
hola, ili porocu dejstva nekog bazsnog
supstituisanog primarnog ili sekundarnog
amina, “moZe se taj ostatak i postepeno
izgradivati, ako se na pr. na heterociklic-
na jedinjenja suptituisana pomocéu amino
grupa, prvo dejstvuje sa alkalenskim di-
halogenidima i ako se ta pri tome dobi-
vena halogenska jedinjenja, dovode u re-
akciju sa primarnim ili sekundarnim ami-
nima. S druge strane, moZe se na hinolin-
ske derivate suptituisane u piridinskom
lezgru pomocu nekog izmenljivog supti-
tuenta, dejstvovati sa aminoalkoholima ili
sa njihovim esterima sposobnim za reak-
ciju.i tako dobivena oksialkil-amino jedi-
njenja, eventualno uz prevodenje u njiho-
ve reaktivne estere, dovesti u reakciju sa
‘primarnim ili sekundarnim aminima. Je-
dinjenja, koja se mogu dobivati prema
goreopisanim postupcima, mogu imati ka-
ko na prstenu, tako i na bazisnom ostat-

ku supstituente, na pr. halogenske atcone,
alkil-, hidroksil-, merkapto-, alkoksi- 1 al-
kilmerkapto grupe.

Nova jedinjenja upotrebljuju se pre-
imucstveno u obliku njihovih soli, na pr.
u obliku hidrohlorida, hidrobromida, sul-
fata, acetata, laktata, tartrata, citrata i
metansulfonata. Druge pogodne soli su
na pr. soli sa metilen-bis- (2 oksinaftalin-
d-karbonskom kiseiinom) ili sa metilen-
bis-salicilnom Kiselinom i sl. (poredi pa-
tent br. €328).

Primer 1.

21,4 gr 4-hlor-7,8-benzohinolina,
tacke topljenja 95", zagreva se u toku
od 8 casova sa 40 gr 5-dietilamino-2-
aminopentana pri 180—190°. Rastopina se
uz dodatak alkalija rastvara u etru i
frakcionisano destiluje. 4-(5-dietilamino-
pentil-2’-amino)-7,8-benzohinolin,  kljuta
pod pritiskom od 2 mm pri 235245 Hi-
drohlorid i acetat ovog jedinjenja, lako
su rastvorljivi u vodi.

Na odgovarajué¢i nadin dobiva sa iz
4-hlor-7,8-(0)-hlorbenzolhinolina, tacke
topljenja 143 i 5-dietilamino-2-amincpen-
tana, 4-(5'-dietilaminopentil-2’-amino)-7,8-
(0)-hlorbenzohinolin. On klju¢a pod priti-
skom od 0,8 mm pri 235—240°.

Iz 4-hlor-5, 6-benzohinolina, tacke top-
ljenja 67° i 5-dietilamino-2-aminopentana,
dobiva se 4-(5'-dietilamino-pentil-2’-ami-
1n0)-5,6-benzohinolin, koji klju¢a pod pri-
tiskom od 0,6 mm na 2289 Pikrat Kkrista-
lise y iglama, tacke topljenja 214° Hidro-
hlorid i acetat ovog jedinjenja lako su
rastvorljivi u vodi.

Na odgovarajuéi nacin izradeni su:
4-(5’-dietilaminopentil-2’-amino) - 6 - hlor-
7, 8-benzohinolin iz 4, 6-dihlor-7, 8-benzo-
hinolina, tatke toplijenja 145" i 5-dietil-
amino-2-aminopentana. Jedinjenje kljuta
pod pritiskom od 0,5 mm na 225—230";
4-(5-dietilaminopentil-2’-amino) - 5 - me-
toksi-7,8-benzohinolin, tafke kljucanja
260-—265° pod pritiskom od 0,5 mm iz 4-
hlor-5-metoksi-7,8-benzohinolina, tacke
topljenja 157° i 5-dietilamino-2-aminopen-
tana. :

Primer 2,

21, 4 pr 4-hlor-5, 6-benzohinolina, za-
oreva se u toku od 15 ¢asova na 140150
sa 30 gr I-dietilamino-2-aminoetana a za-
tim se preradi kao u primeru 1. Dobiva se
4-(dietilaminoetil-amino)-5, 6-benzohinolin,
tatke topljenja 57°. Tatka kljucanja 220°
pod pritiskom od I mm. Sa eternim hloro-
vodonikom dobiva se jedan hidrohlorid,
koji iz alkohol-etra kristaliS%e u bezbojnim



iglama, tadke topljenja 243" i lako rastvor-
ljivim u vodi. Acetat je takode lako ras-
tvorljiv u vodi. Sa hromnom Kiselinom
daje jedinjenje tesko rastvorliivi hromat,
koji kristaliSe u prizmama i koji se pri
151" raspada.

Primer 3.

24, 8 gr 4, 8-dihlor-6, 7-benzohinolina,
tacke topljenja 103" zagreva se u toku od
15 ¢asova sa 40 gr 5-dietilamino-2-amino-
pentana. Alkalizirana rastopina eckstrahira
se sa etrom i ekstrakt se fralkcionisano de-
stiliSe. Dobiva se 4-(5'-dietilaminopentil-2'-
amino-8-hlor-6, 7-benzohinolin, tacke klju-
¢anja na 225—230" pri pritisku od 1,5 mm.
Pikrat kristalise u plo¢icama sli¢nim rom-
bovima i tacka mu je topljenja 183"

Primer 4.

12 gr 7-metil-5-hlor-p-fenantrolina,
tacke topljenja 195" (dobivenog od 6-ami-
nohinolina pomocéu kondenzacije sa acet-
siréetnim esterom prema metodi Conrad
Limpach [ hlorisanja sa fosfornim oksihlo-
ridom) dovede se u reakciju sa 20 gr etil-
dietilaminoetilamina, kao u primeru 1. Ta-
ko se dobiva 7-metil-5-etil-dietilaminoetil-
amino)-p-fenantrolin u vidu gustog ulja,
tatke kljucania na 210—215, pri pritisku
od 1 mm. Jedinjenje se lako rastvara u
razredenim kiselinama uz stvaranje soli.

Na isti nacin dobiva se 7-metil-5-(5'-
dietilaminopentil-2' - amino)-p-fenantrolin,
tacke kljuanja 235—245" pri pritisku od
1 mm, ako se upotrebi 5-dietilamino-2-
aminopentan,

Frimer 5. .

29, 2 gr 4-hlor-4’ brom -(benzo-1’, 2':
9, 6G-hinolina), tacke topljenja na 143° za-
greva se u toku od 15 ¢asova na 180—190°
sa 32 gr. bS-dietilamino-2-aminopentana,
Zatim se dalje radi kao i u primeru 1. Do-
biveni 4-(5"-dietilaminopentil-2"”-amino)-
4’-brom-(benzo-1°, 2': 5, €-hinolin) kljuéa
na 245—255" pod pritiskom od 0,1 mm.

Na odgovaraju¢i naéin izraduje se i
4-(5"-dietilaminopentil-2"" -amino)-6'-brom
(benzo-1", 2°: 7, 8-hinolin), tacke kijucanja
235—240° pri pritisku od 0,2 mm, iz 4-
hlor-6’-brom-(benzo-1', 2': 7, 8-hinolina),
tatke topljenja na 204°.

4-hlor-4'-metoksi-(benzo-1°, 2': 7, 8-
hinolin) tatke topljenia na 100 daje pri
odgovarajufem nacinu -rada sa dvostruko
molarnom : koli¢inom 5-dietilamino-2-ami-
nopentana pri 190° 4-(5”-dietilaminopen-
til-2"-.amino)-4’-metoksi-(benzo-1’, 2’ : 7,8-

hinolin), tatke kljuanja na 235—240° pri
pritisku od 0,45 mm,

Na odgovarajué¢i nacin dobiveni su:
4-(5"-dietilaminopentil-2”-amino) -6 - me-
toksi-(benzo-1°, 2': 7, 8-hinolin) tacke klju-
canja 230—235% pri pritisku od 0,5 mm iz
4-hlm'-ﬁ’-mctpksi-(benzo-l’, 2. 7,8-hino-
lina), tacke topljenja 1680 i 5-dietilamino-
2-aminopentana. 4-(5"-dietilaminopentil-2”
-amino)-5'-metoksi-(benzo-1', 2": 78-hino-
lin), tacke kljucanja 230—240° pri priti-
sku od 0,2 mm iz 4-hlor-5’-metoksi-(benzo-
-1, 2': 7,8-hinolin), tacka topljenja 101°
i b-dietilamino-2-aminopentana; 3-metil-
4-(5"-dietilaminopentil-2”-amino)-6' - me-
toksi-(benzo-1’, 2': 7, 8-hinolin) tacke klju-
Canja 230—240, pri pritisku od 0,2 mm iz
3-metil-4-hlor-6’-metoksi-(benzo-1', 2' :7,8-
hinolina), tacke topljenja 183" i 5-dietil-
amino-2-aminopentana. 3-etil-4-(5”-dietil-
aminopentil-2”-amino)-6’-metoksi -(benzo-
1", 2': 7, 8-hinolin), tacke klju¢anja 240—
250° pri pritisku od 0,5 mm iz 3-etil-4-
hlor-6’-metoksi-(benzo-1°, 2': 7,8-hinoli-
na), tacka topljenja 165" i 5-dietilamino-
2-aminopentana.  3-etil-4-(5'-dietilamino-
pentil-2’-amino)-7,8-benzohinolin, tatke
klju¢anja 225—230° pri pritisku od 0,5 mm
pentil-2’-amino)-7,8-bénzohinolin, tacke
topljenja 87% i 5-dietilamino-2-aminopen-
tana.  3-etil-4-(5'-dietilaminopentil-2'"-ami-
no)-5, 6-benzohinolin, tacke kljucanja 220
—225% pri pritisku od 1 mm iz 3-etil-4-
hlor-5, 6-benzohinolina, tacke “toplienja
420 i 5-dietilamino-2-aminopeni-na. 4-(5"-
dietil-aminopentil-2”-amino)-3" - metoksi -
(benzo-1', 2 :5 6-hinolin), tatke kljucanja
220-—230°, pri pritisku od 0,2 mm iz 4-hlor
-3'-metoksi-(benzo-1°, 2': 5, 6-hinolin), tac-
ke topljenja 119" j 5-dietil- amino-2-ami-
nopentana. 4 - (5" - dietilaminopentil -2”-a-
mino)-5"-metoksi-(benzo-1°, 2': 5, 6-hino-
lin), tacke kljutanja 240—250° pri 0,2 mm
pritiska iz 4-hlor-5’-metoksi-(benzo-1°, 2':
5,6-hinolina), tatke topljenja 98" i 5-di-
etilamino-2-aminopentana.  3-metil-4-(5"-
dietilaminopentil- 2" - amino)-5' - metoksi -
(benzo-1°, 2’: 5, 6-hinolin), tatke kljucania
210—220°C, pri pritisku od 0,05 mm iz
3-metil-4-hlor-5’-metoksi-(benzo-1’, 2’ : 5,6-
hinolina), tatke topljenja 125° i 5-dietil-
amino-2-aminopentana.

Primer 6.

8 gr 4-dietilaminoetilamino-6-amino-
hinaldina, tatke klju¢anja 232° pri pritisku
od 0,25 mm (dobivenog prema Conrad-
Limpacho-ovoj sintezi od p-aminoacetani-
lida i acetsiréetnog estera, po hloriranju
oksi grupe sa fosfornim oksihloridom, sa-
ponificiranju acetilamino grupe sa hloro-



vodoni¢cnem Kiselinem i dovodenju u re-
akciju 4-hlor-6-aminohinaldina sa 1-dietil-
amino-2-aminoetanom), kuva se u toku
od 5 tasova sa 12 gr glicerina, 12 gr natri-
jevog nitrobenzolsulfenijata 1 30 em?® sum-
porne kiseline (sp. tez. 1,57). -Temperatura
kljutanja opada u toku toga vremena od
138 na 129° Zatim se sipa u ledenu vodu
i tome se dodaje natrijev nitrit do trajne
reakcije na jodno-skrobnoj hartiji. Zatim
se filtrira i alkalizuje sa natrijevom luZi-
nom. Dobiveni 7-metil-5-dietil-aminoetil-
amino-p-fenantrolin ekstrahuje se etrom i
destiluje se na 235—240° i pod pritiskom
od 0,45 mm. Destilat se ¢vrinjava kristalic-
no. Tacka topljenja hidrohlorida 266°

Isto se jedinjenje moze dobiti ako se
umece acetilno jedinjenje ili benzilidensko
jedinjenje 4-dietilaminoetilamino-6-amino-
hinaldina. Pomenuta jedinjenja dobivaju
se u vidu ulja na uobicajeni nacdin iz ami-
na sa anhidridom sircetne Kiseline, odn. sa
benzaldehidom.

Primer 7.

11,4 gr 3-metil-4-hlor,(benzo-1’, 2’ :
7,8~ hmolma), tacka topljenja 157" zagreva
se u toku od 8 fasova na 180—190° sa 20
gr l-dietilamino-4-aminopentana u 40 gr
fenola. Rastopina se ekstrahira sa razre-
denom siréetnom Kkiselinom, neutralni de-
107.»1 se odstrane pomocu ekstrakcue etrom
1 tome se doda 30%o-na matrijeva luZina u
suvisku.  StaloZeno ulje ekstrahira se sa
etrom, rastyor se susi preko kalijevog kar-
bonata i rastvorno sredstvo se otpari. 0-
statak daje trakclomban‘]em 3-metil-4-(5"-
-dietilaminopentil-2"*-aming) - (benzol 17
2" : 7, 8-hinolin), tatke I\lluéanjd 240—242“
pod pr:tn»l\om od 0,2 mm.

Primer 8.

20 gr 4-hlor-7,8-benzo- huwlma za-
greya se u toku od 6 Casovg na 170° sa 90
gr aminoetanola. Zatlm se razred; sa vo-
dom i prekristaliSe iz metgi,ilkohola Tako
dobn»em 4- @ ol\slqulamlpo 7 8- benzohmo-
lin topi se na 169°.

12 gr tog jedinjenja kuva se u toku
od 2 ¢tasa sa 60 cm?® fosfornog oksihlorida.
Po otparenju suvisnog f{}sfornog oksihlo-
rida, razlaZe se sa vodom i amonijakom.
‘:taIQZen: 4-(B- h]oretllammql % 8-benmh1—
nolin 1\r1§1a!15e se iz etra i ima taéku top
lienja na 142°.

9 gr tqg 1qd1njen_1a zagreva se u toku
od 3 (’fqm.i :}é 140— 50 sa rastvorom od 1
gr nqtruumq u 50 cm dletllammoefanma
Reakcioni prmzvud rastvara se u razrede-
noj siréetnoj kiselini, rastvor se jako alka-

liSe natrijevom luzinom, stalozene baze
ekstrahuju se u etru, eterni rastvor se is-
pira vodom i susi se preko kalijevog kar-
bonata. Po otparenju etra ostaje 4-(p-die-
tilaminoetoksietilamino) 7, 8-benzohinolin.
On kljuca na 225—235° pod pritiskom 0,2
mm. Pikrat se topi na 169°,

Ako se umesto dietilaminoetanolata
upotrebi dietilamin, onda se pri 140° u
pritisncj cevi dobiva 4-dietilaminoetilami-
no-7, 8-benzohinolin, tatke kljuanja 220°
pod pritiskom od 0,2 mm. Hidrohlorid se
topi na 267° i ne prouzrokuje pomesan sa
proizvodem istih svojstava, koji se moze
dobiti iz 4-hlor-7, 8-benzohinolina i di-
etilaminoetilamina, snizavanje tatke top-
ljenja meSavine.

4-(3-piperidinoetilamino)-7, 8-benzohi-
nolin dobiva se na sledeci nadin:

12, 8 gr 4 (B-hloretilamino)-7, 8-ben-
zohinolina, zagreva se u toku od 10 ¢aso-
va u pritisnoj cevi na 150° sa 8, 5 gr pipe-
ridina. Zatim se rastvara u siréetnoj Kise-
lini i dva puta se ekstrahira etrom. Iz ras-
tvora sircetne Kiseline oslobada se 4-(§
plperldmﬂ{!lliammu) 7, 8-benzchinolin po-
mocu natrijeve luZine i rastvori se u etru.
Po odstranjenju etra kljuca baza na 240—
245" pod pritiskom od 0,15 mm.

4-(B-p'- dlet;]ammoet:]merkaptoetllaml-
10)-7, 8-benzohinolin dcbiva se na slededi
nacln

12, 8 gr 4-(* hloretilamino)-7, 8-ben-
zohinolina kuva se u toku od 10 &asova sa
rastvorom od 1,1 gr natrijuma y 6,5 gr
B-dietilamino-etilmerkaptana i 200 cm® ksi-
lola, 4-(B-g'- -dietilaminoetilmerkapto-etila-
mino)-7, 8-benzohinolin rastvori se u sir-
cetnoj }\1‘,81![11] I ispere se sa etrom. Iz ras-
tvora sircetne kiseline obori se baza po-
mocu natrijeve luZine i rastvori se u etru.
Ona se ne moze destilovati u visokom va--
kumu. Pikrat se tqpl pri 188°.

Primer 9.

20 gr 2-metil-4-hlor-7, 8- benzohmolma.
tacke topljenja 96°, zagreva se pod prm
skom u toku od 15 tasova na 250" sa su-
viskom rastvora naln‘levng sulfita. Da bi
se odstranila nepromenjena ishodna mate--
['l]d ekartahule se 3 puta sa etrom

Iz vodenog rastyora obara se sa hlg--
rovodonitnom kiselfnom 2-mettl-7, 8-ben--
zohjnolin-4-sulfonska kiselina i ispira se sa-
vodom. Ista se raspada pri zggre\ranju na-
3309.

14,2 gr te sulfp kiseline, zagreva se u
toku L}d 15 quova pa 140° sa 11,5 gr dle-
¥'Ian11110eplam1na Isti qe rasfvor; u Slrcef-
noj kiselini i dva puta ekstrahuje etrom.
lz precif¢enog rastvora sircetne Kkiseline-



obara se pomocu natrijeve luZine 2-metil-
4-dietilaminoetilamino-7, 8-benzohinolin i
rastvori se u etru. Jedinjenje destiliSe na
210—220 pod pritiskom od 0,25 mm. Hi-
drohlorid se topi na 2969,

Isto jedinjenje dobiva se iz 2-metil-4-
hlor-7, 8-benzohinoling i dietilaminoetila-
mina pomodcu zagrevanja pri 1400,

Primer 10.

14,8 gr 4-hlor-6-brom-7, 8-tetrahidro-
benzohinolina, tatke todjenja 89° zagreva
se u toku od 15 ¢asova na 190° sa 15,9 gr
5-dietilamino-2-aminopentana. Rastopina
se po dodatku alkalija rastvori u etru i
eterni ostatak se frakcionisano destiliSe.
Dobiveni 4-(5-dietilaminopentil-2’-amino)-
6-brom-7, 8-tetrahidrobenzohinolin, desti-
gigopod pritiskom od 0,22 mm na 235—

<z 2
e

Primer 11.

8 delova 3-bromfenantrolina (izrade-
nog od 3-brom-6-aminohinolina prema
Skraup-u, tacka toplj. 147%) i 30 delova
dietilaminoetilamina zagreva se u toku od
8 tasova u bombi na 2209 Suvisni dietila-
minoetilamin se odstrani destilacijom, o-
statak se rastvori u vodi, zasicuje se kali-
jevim karbonatom, baza se rastvori u etru,
rastvor se jako zagusti i dovede do kri-
stalizacije. Baza se pomocu alkoholne hlo-
rcvodonicne kiseline prevede u hidrohlo-
rid. Dobiva se zlatno Zuti kristalni praSak,
lako rastvorljiv u vodi, koji se topi na oko
3000,

Isti proizvod dobiva se iz 3-aminofe-
nantrolina, pomoc¢u zagrevanja sa dieti-
laminoetilhloridom, 3-aminofenantrolin
dobiva se pomocu zagrevanja 3-bromfe-
nantrolina sa koncentrisanim vodenim a-
monijakom, u prisustvu bakarnog sulfata,
pod pritiskom, u vidu bezbojnog kristal-
nog prasSka. Hidrohlorid pretstavlja crve-
no-zute kristale, ta&. toplj. 2979,

Do gorespomenutog jedinjenja delazi
se takode, ako se 3-oksifenantrolin zagre-
va pod pritiskom na 220" sa dietilamino-
etHaminem. 3-oksifenantrolin dobiva se iz
3-aminofenantrolina pomo¢u nitrita na u-
s0biajeni nacin. On pretstavlja bezbojne
kristale, tat. toplj. 2589,

Patentni zahtevi:

1.) Postupak za izradu bazisnih jedi-
njenja heterocikli¢tnog reda, naznacen ti-
me, §to se u amino grupu derivata pi-ami-
nohinolina, u kojima je benzolsko jezgro
hinolinskog prstenastog sistema konden-
zovano sa jednim prstenom od 6 ugljeni-
ka ili sa piridinskim prstenom, uvodi je-
dan bazisni ostatak pomocu dejstva este-
ra bazisnih alkohola sposobnih za reakci-
ju ili njihovih soli, ili pomoéu dejstva ba-
zisnih alkohola, u prisustvu materija, koje
pomazu kondenzovanje:

2.) Izmena postupka prema zahtevu 1,
naznacena time, $to se u hinolinske deri-
vate, u kojima je benzolsko jezgro hino-
linskog prstenastog sistema kondenzovano
sa jednim prstenom sa 6 ugljenika ili pi~
ridinskim prstenom i koji najmanje u jed-
nom piridinskom jezgru imaju jedan za-
menljivi supstituent, uvodi jedna bazisno
supstituisang amino grupa, pomocu dej-
stva primarnog ili sekundarnog amina
supstiutisanog pomocu jednog bazisnog
ostatka, uz zamenu mapred spomenutog
suptituenta,

3.) Oblik izvedenja postupka prema
zahtevima 1 i 2, naznacen time, Sto se u-
vodenje bazisnog ostatka vrsi postepeno.

4.) Izmena postupka prema zahtevu 1,
naznactena time, Sto se benzolskom jezgru
nekog naftalinskog ili hinolinskog prste-
nastog sistema supstituisanom pomocu je-
dne aminogrupe prema Conrad-Limpach-
ovoj metodi rada, prikljuuje jedan piri-
dinski prsten kondenzovan sa benzolskim
jezgrom, pri ¢emu se bar tada pomocu
upotrebe jednog N-bazisnog suptituisanog
amida (3-keto kiseline radi izgradnje piri-
dinskog prstena, uvodi jedna bazisno sup-
stituisana aminogrupa, ako u ishodnoj
materiji nema joS jedne bazisno supstitu-
isane amino grupe vezane na jedan piri-
dinski prsten.

9.) lzmena postupka prema zahtevu 1,
naznacena time, $to se prema Skraup-ovoj
metodi pomocu jedne amino grupe sup-
stituisanom benzolskom jezgru jednog
supstituisanog bazisno hinoling u amino
grupi, koja stoji na piridinskom jezgru,
prikljuuje jedan piridinski prsten konden-
zovan sa benzolskim jezgrom.
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