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Misu gadusimtepa sdkumi Vécijas uringer.l/fmu kimi-
¥i Achs un nm,z/ izstrididja metodi urinskiibes parvérsanai
8 - metilksantind, no kuya gatavo fabrikas apm@ros metils &
tos hmtimu - teofilinu, teobrominu un kofeinu.

MinStais process norit pasugstinitid temperatira piridi-
‘na klatbiitné un ta bilance ir 3ada :

Bf-?o HN - CO

> P
nl-c-“>°°+°<zo.cng__ég‘ ﬁ_g_:go-cn;

+ €0, ¥CH3 COOH
Ja procesu partrauc priekSlaicigi, tad vu'- izol&ét kadu

ltlrjprodnktn. kuyu Béringera kimiki formuld ka 2,4 -dioksi-

-5.6-/diacltiln1no/-p1rm41nu/1/3/s

1/ C.F. Boehringer & Sbne, D.R.P.121224 ; €.1901, II, 71

2/ Ach und Beensch sal. ErglBnszungswerk zu Musspratts enzy-
klop&dischen Handbuch der Technischen Chemie 1II Bd: Che-
mische Technologie organischer Industriesweige,Erster
halbband S.36.

3/ C.F.Boehringer & SShne,D.R.P.126797; C. 1902, I , 80.
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=t
oc ﬁ_ NH. cocl,
HE — C— NH. COCH,
Sads ;n-uum derivéits piridins ietekmd tieSam var dot

8 - metilksantinu :
HN - CO

T -
—> 0C c-n.c ¢ ¢~
ftl g | ‘g ¢~
n c_'. ‘ ------- n
“3 + CHy COOH

MinStais starpprodukts satur divas aedtilgrupas. To turp-
mik spzim@sim vienkar3i par gcetilsavienojumu. Acdtilsavie-
olisSjoties at tikai vienu acst . 78 -
péc mmupmtoti uzskata Acha un . Bénia formu-
l8jumu par nepareizu. Bazejoties usz saviem eksprimentidlienm
pétijumiem Bilecs un Smits starpprodukta rasancs no urinska-
bes un stax}prodnkta-pmtrim 8 - metilksantind formuld

Sadi
- X
0C € - BNH /CH, €0/.0 OC N - N. COCH
fod: osen o2 X Fe f .-’
HN - C - NH 3 Hi - R lﬂl
; 000!3

1/ Heinrich Bilts und Walter Schmidt, A 431,70 / 1923 /



HN - CO COOH HN - CO +CO,
'oé é ¥ et‘l é NH + Hy0
. o .____) S
-3 )c\“’ P >c<a, b
nl--cz-ll OH HIi - C- XN OH
F \
COCH, III  COCH,
HE - CO H-N-cCO
54 | | [
— 0 C=-HNE CH -~ B0
3 - ¢ — NH o CH,
| .>G\ 0? i >°’
IVEN —~C—-§ oH s B ER- OC-X~Z
: H+ CHy COOH v + Hy0

- Ja sutori sava darba kopsavilkumi apgalvo, ka vigu p8tiju-
mi musrddot nevienm faktu, kas runatu pret jesuno formulsdju-

: -'uv. tad tam nevar piekrist. Bilcs ar Smitu apraksta savd

darbd veselu rindu nov@rojumu, kuyi noteikti runid pret auto-
- zu formuldjumu. T p. piem. acEtilsavienojuma hidroliszes
 produktu tie uzskata par 2,6,8 - trioksi - 8 - metil - 8,9-
-~ dihidropurinu / IV formula /. Tiem tomdr jakonstat&, ka
3is " karbinels * ir stiprika skibe par og)skabi®/.%is "kar-
binols atdalot @ideni - parvérsoties 8 - metilksentina. So

Gdens molekulu tam nevar atpemt pat karsta koncentréta sér-

1/ A. 431,79 : " Zussmmenfassend ist zu sagen, dass unsere

Untersuchung keine Tatsache ergeben hat, die gegen unse-
re neue Formulierung spricht ".

2/ A. 431,83
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skibe /!/, bet gan vienigi karsS3sna ar etijskidbes anhidri-
tul/ . Bilea un Smita formuldjums nevar biit pareizs rada
ari sekojosais apr@kins :

P8c Bilca un Smita konstat@juma reakcijas produkts, kuyu
iegiist 15 stundas v;rat 50 gr.urinskiibes ar 150 gr.eikskabes
anhidrida un 25 gr.piridina, sastév no 18-19 gr. 8- metil -
ksantina un 59-60 gr.scdtilsavienojuma / kuya sastévu izteic
formmla 111/ |

8 - Metilksantinem ir gendriz tikpat liels molekulsr -
svars / 166 /, ka urinskiébei / mol.svars 168/. T tad no 50
gr. urinskiibes iegiitie 18,5 gr. / vidsja iznakumi/ S-metil -

Xssntina atbilst tik pat dsuds gramiem urinskibes /. Acstil-
savienojumsm Cg H,, 0, N, / Bilca un Smita formulSjuma / mo-
lekulérsvars ir 226, Té tad 168 gr. urinskiibes atbilst 226
gr. acetilsavienojuma, bet 31,5 gr. urinskiibes / 50 g -18,5g
= 31,5 g/ atbilst tikai 42,37 gr. acetilsavienojuma, bet
Biles ar Smitu ir ieguvusi vid&ja iznakumd 57,5 gr.+ 2 gr.=
59,5 gr. — ta tad 142,8% no teordtiski iespsjamé. Ta tad Bil-

1/ A. 431,86
2/ A 831,H.
3 A 434, 80,
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ca un Smita formuldjums nevar blit pareizs , un proti, attie-

cigam gavicnoju-an ir lieldks molekuldrsvars neka to piegem
Bilcs un Smits.

Beidzot jékonstaté, ka karbonskabju anhidridi ta nereags,
kA to formuld Biles un Smits. -

Ir zinams, ka karbonskébju anhidridi reagéjot ar karbon-
- skBbém tercidru baZu klatbiitnd — reduc@joSi alkilé karbon-
' skiibes, parverSot tas ketonos / sal. GebSteina un Jékula
.liplondarbna /s

: 0
piridins 7 L g

T3 tad 3ini reakcija hidroksilgrupas vieta stdjss akkil-

. grupa. GluZi tads pats gala efekts ir ari urinskiibes reakci-
- Jai ar etikskibes anhidridu piridina klatditn8, jo urinska-

- bi var rekstit kid monoenolformu. T&pSc ari S$ini gadijuma bij
Jépiepem t&ds pats reakcijas m@chanisms, ka ketonu raSanas

. procesi./ sal. P. Kalnipa disert@ciju : Pstijumi ciklobuténa
;un ciklopropéina rindas Riga, 1937./.

HsC .CO

H-N - CO >0 H~-N - CO "H.C.CO

s | CH, = C - 0H 5 | | \ 3"'__\.-.-...,

- 0cC c-l{i oc C - NH e i :
| i 2C— OH. piridins i [ AC - CH, = € = OH

B-N = C =i H-N - C - N {OH

.



el l
'E-N - €O B-N = CO
P \ ks

.o¢ 8 - + €0, ¢ 0-C c-?
iy § 8-, F s C — CH, — COOH

| 9 B-K - C—§
Lot + CH, COOH

| Péc 8is reakcijas schémsas piridins vispirms enoliz@ abus
%r'akcijaa partnerus, péc kap urinskabes enolformas piridina
' s@ls pievienojas etikskd@bes anhidrida enolformai. No pievie-
§noianas produkta vispirms atskaldas etiksklibe, pie kam rodas
?ksantin-etmklbo. Beidzot ksantin-etikskébei dekarboksild-
‘ Joties rodas 8 - metilksantins. Béringera firmas kimiki un
:Bilcs er Smitu turpretim piepem, ka vispirms atdsalas €O, un
§§éc tam tikei etijsk@be. To vajadz@ja vareét izskirt eksperi-
énontlli celi...

| P8c pedejas rezkcijas schémas izSkiroSa loma procesad pie-
krit sbu partneru enoliz@Sanai. Tap@c bija jasagaida, ka re-
?akcijas &trums biis proporciondls pielietotés texrciaris bazes
?ltiprunan / sal. P. Kalnipa disertéciju : Zur Theprie der

: Perkinschen Synthese Zlrxich 1928/ un ka ar stipru terciaru
;b.lu palidzibu var8s reduc&josSi alkildt ari otrid vieta atro-
dodo hid:oksii;ruyn, t.i. ka var@s pagatavot ari hipoksanti-

;n. derivatus.

Si darba rezultati riada, ka augs8ja procesa uztvere ir bi-
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jusi principd@ pareiza. Darbs vEél nav uzskatms par nobeigtu ;
tas ir tikai sBkums. Bet jau 1IdzSindjie regultati runé ne-
parprotamu valodu ...

Uzsdkot procesa p@tiSanu vispirms bijea jareproduc® Bilca
un_ Smita gelvenie m@ginédjumi. Vispérigi jasakas, ka Biles ar
Smitu neapraksta pilnigi pareizi faktus. DaZfreiz nesaskapa
ir visai liela. Bet uz savu nepilnigo mSgindjumu pamata tie
‘taisa pilnigi aplamus secin&jumus.

' Pematojoties uz miisu m@ginadjumiem aug8djd reakcijas sché-
mé jaizdara maszas korrektiiras. Izdarot procesu ar piridinu,
ka katalizatoru, no primira pievienoSanas produfa neatskal-
das vis etikskdbe, bet tikai tidens un rodas nevis ksantin-

etikskabe-/8/, bet gan #is skiibes un etikskidbes maisits an-
hidrids :

“"'°° g 1399 i-¥-~go ye.c0
o= ¢ c ,o——> oc c-ng ¥4
, | "03;- o8 - -00
= - “on' H=N~C~-N '

Sis maisitais enhifirids ir tas B@ringera firmes kimiju
‘un Bilea un Smita izolStais starpprodukts — " scetilsavieno-
Jjums ", kuys satur divas acetilgrupas un kuys hidroliz&jo -
- ties zaud® tikai vienu no tam.

~So maisito anhidridu iegilist kopd ar raduSos 8- metilksen-



tinu. 8- MetIlksentina izolSisnsi maisijumu apstrsds ar ker-
stu Tideni, pie kam maisitais snhidrids hidrolizejas ksantin-
_cttksklbt un etikskiEd&, kuya aiztvaicéjas ar fidens garaipiem.
Ar %o 1l|kaikroja-a stipré etijskibes smaka " acetilsavieno-
juma " daZadas frakcijas ieglistot un attiecigo Skidrumu
totuaicljot. T k& Sis hidrolizes process norit pamazém, tad
bija sagaidems, ka " acetilsavienojuma * pirms frakcija vl
saturds anhidridu, bet beidzami blis jau tirs ksantin-etikska-
be. TapSc pirmiAs un beidzeméis acetilsavienojuma” fLfrekciju
Skistamibai vejadzdja bt dsiadai. Ta tes ari tieSam ir / Sal.
eksperimentalo daju /.

 Liek#is, ka ksentinetikskébe pastév vairskas formas : 1/ ar
briﬁu'knxbotzilgia;u un 2/ ar pie NH - grupas saistitu.

Bilea ta sauktais hidrolizes process, nav vis hidrolize,
&bot’gln tas ksantin-etijskiébes formas pagatwoSana , kuyai ir
briva karboksilgrupa. Beidsot hidrolizes produktu parvériot
8- metilksantind nenotiek vis fidens, bet gan cozlatskaldiiana.
/ sket eksper. daju/.

‘»Jn;yiridinn vieti pem ki katalizatoru stipriékas par piri-
ainu tercisres bages, ki piem. benzilpiperidinu un trictila-
—&un; tad 1/ reakcijas atrums stipri palielindjas un 2/ tiek

izsauktas jaunas reakcijas, kas redzams no reakcijas bilances.
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~ Domijams, ka tad ksantin-etikskdbe, kuya var rasties ievdro-

7 Jaﬁdmdsnll reakcijas procesd, ja ki katalizatoru pem stip-
' yu tercidru dasi : '

l—x‘-?e c.c\q\ x-l‘-c‘:o

0C C-nE e 0¢ ¢-xE

el R )e—mg-c-wn | I De—CH,~ COOH
H-K = C~-N . NOETTT BN =C W

* ca, COOH
w tilik ar etikskidbes anhidridu, dodot hipoksantina

;dmvatus. :
: Illarot atsevisku m@gindjumuer t8 ssukto hidrolizes pro-
: mu, 11g1 un intensivi isdalijés GO, gize. Redis kads fide-

: tods purina dorivats. kuys @ed jodoforma reskciju un
‘ari hipoksantina reskcijss. DomAjams, ka ir notikusi divkar-
:_u,reiuotjola alkil&Sana : 8-ta vietd atrodoia etijskdabes
grups ir pargijusi acetonilgrupd, bet otras vietas hidroksil~
grups - metilgrupd. 51 reakcija ir sistemAtiski jaizpéte ta-
18k, jo ir ceriba iegiit ari otras vietss reducdjodas alkild-
Sanas starpproduktus : attiecigo acetilsavienojumu un ta deri.
vatus./ Sal. eksper. daju/.

MEginsjuni S-metIlksantinu talak reduedjosi alkilst 1lidz
'n. vEl aedeu positivus resultétus.

. Dombrovska jkdset saslimSanas 48] nav izdaritas attie-

chﬁa analIus.
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0 VILEUNS.

1/ Reproducéti Biles un imits derba gelvenie wSginajumi.
Biles un 3mits nespraksta pilnigi pareizi faktus, bet uz sa-
A}ih nepilnige mégindjumu pamata taisa splamus secinajumus.

2/ Reakcijas starpproduktas —"acetilsavienojuma® Bilca un
Smits formul&jums ari nav pareizs. Tas nav vis 9- acetil -
-2,6,8 - trioksi - 8 - metil - 8,9 - dihidro - purins, bet
ksentin - etijskiibes un etikskidbes maisite anhidrids.

3/ "Acetilsavienojuma * hidrolizes produkts nav vis 2,6,8-
trioksi-8- metil-8,9- dihidro~purins sr " levdrojami skdbam
ipasibam ", bet gan karbonskibe — ksantin - etijskiabe.

&4/ Hidrolizes produktam pSrvérSoties 8- metilksantina -
neizdalas vis @idens, bet CO,.

5/ Reakcijas procesu kataliz@ tercifiras bazes proporciond-

1i savam stiprumanm.

6/ Ir mSginats parvérst 8 - metilksantinu hipoksantina
derivata.

7/ Hidrolizes produktu var parverst kidda hipoksantina deri-
vatd, kuys dod ari jodoforma reakciju.
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I. MEGINAJUMNMI AR URINSKABI:

&/ piridina klatdbutngs.

350 cm’ apajkolba iesvéru 50 g urinskiibes, 150 g etij-
skiibes anhidrida, pardestillstu 137° - 138° temperattiza , un
25 g piridina, susins&tu ar barija oksidu un pardestilliétu
215° - 116° temperatiird. Kolbu savienoju ar atpakajpliistosu
dsesinataju, virs kuya caurulite ar kalcija chloridu. Kar -
s8ju uz Babo pilituves 15 stundas bez pé@rtrsukuma. Haisijums
stipri sitas. Iszdelijd@is géze, léndm, bet nepartraukti, Ap -
m8ram péc stundas bezskr@sainais Skidrums virs neizsjkidusas
urinskibes kréisojés iedzelténs, vélak gaisi brins. Karsésa-
nu turpinot, brina krasa arvien pastiprinajés. Péc 7 stun -
dam radusas brinéds nogulsnes gandriz sastinga atseviskos
cietékos gabalos ar nedaudz brina Skidruma vira»tém. Tie ,
p&c sekojosdm 3 stundam, atkal saira vienm@rigid briind maisi--
Jums. Kars@Sanu turpinot, meaisijums pamezsm palika atkal
biezéks. : :

P8¢ 15 stundém brinés, ar tudeni 1snasgat$a nogulsnes,
nereducéjn amonjekkBlisku sudraba nitrata Skidrumu, gemot



» AR -

sudrab‘ nitrata un amon jaka iudnln.l/

Tad ksésSanu partraucu. Reakcijas produkts — briinas
nogulsnes ar melnbrinu Skidrumu. Nogulsnmes £iltrdju, mazgd-
ju ar fideni un alkoholu. AtSkaidot filtratu ar fideni rodas
gyiti filtrEjamas nogul:nea; Biles par tam nemaz nepiemin.

Mazgéjamais fidens krésojaés tumsi briins, vElak dzel -
té@ns. Mazgdjot ar alkoholu, p&déjais krésojés atkal brins.
Hogulsnes Zavadju 115° - 118° temperatira 1idz konstantam
svaram. A .

Ieguvu 60 g. vielas, kuya p&c Bilca un Snit,az/ ir
8-metilksentins ar " acstilsavienojumm ". Biles iegiist T8 z.
tas pafas vielas. | ‘ '

Lai atdalitu raduSos 8- metilksantinu, kas karstd ilide-
nI nedkist, ieglitas nogulsnes variju 2,5 litros idens
/ 1 1 40 / 15 minfites. Briino maisijumu filtr&ju karstu caur
dubultfiltrpapiru. Ja strada ar koncentraciju 1 : 40, tad
lnm.i atdsiestot izkrit " ac@tilsavienojums ". P&d&jais
kristaliz&jas vél no Tidens Skidruma 1 : 80.

1/ Sudraba nitrata régentu gatavotu ki parasti ar kadlija

: sarma starpniecibu, skat Rosenthaler :Der Nachweis orga-
nischer Verbindungen 1914 958.lp.reducé ari piridins ar
etijskébes anhidridu,8-metilkaantins u.c. sk.Ro:engﬁsfl/

2/ A.431, T2, 19.
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Briinds 8-metilksantina nogulsnes mazgiju ar karstu
fideni, Zaveju 100° temperatiirs un ieguvu 11 g. vielas.
| Dzeltdno filtratu, kas péc karsdSanas ar ogli atkra-
sojas tikai 1idz vaji iedseltdnai hilli}/ ietvaicéju us
brivas uguns lids 1,2 litriem. Skidumu koncentr3jot juitama e
etikskibes smaka. Atdsiestot iskrita baltas vieglas noguls-
nes, kuyss neosiicu un maszgiju ar tdeni. Nogulsnes Zavéju
100° temperatira, un ieguvu pirma frakcija 25 g."ac@tilsa-
vienojuma”.

Pirmas frakcijas filtratu letvaic@jot, izkrita vél
8,5 g ; no otris frakcijas filtrata - 3 g, no tresas - 1,5 g,
bet ietvaicsjot ceturtas frakeijas filtratu lidz sausam ie-
guvu vél 2 g " ac@tilsavcenojuma ". Td tad pavisam 40 g"acsé
tiluvicnojmb. Biles ar S-ituz/ '1omt no ta pasa izejma-
terisdla dsudsuma reakcijss produktus pavisam citades daudsu-
mos un tikai divas frakcijs. Pie tem pirms frekcija iskrit
gendrig viss " acdtilsavienojuma" daudzums / 58 g /, bet ot-
ra . tikai 2 g. Apr@kinot Bilca isndkumu péc viga uzdotas

1/ parasti filtratu neiszdodas atkrasot, bet divos mdginaju-
mos tomS8r ieguwva filtratu bez krasas /

2/ A. 431, 80
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formmles isnikums ir 142 % «

fl ki Biles iegist 60 g " ac@tilsavienojuma ", tad j&-
1lw'a'l ir 44,6 g urinskébes péc viga scétilsavienojuma *
tor-nlijunl H

168 g wurinskéibes -~ 226 g'ac@tilsav."”
x - 60

i = 1,“ . 60 =
226

44,6

,,xt g B-metilksantina Bilcam rodas td tad no / 50 g - 44,6 /
t_S.{_uxinsklhen.‘!-s nevar biit, jo 1 grammolekuls urinska-
;'ioo / 168 g / dod gendriz 1 gr molekuls 8-metiIlksantina
/166 g/.

vfi: SprSU!et péc Siem apr@kiniem , jAsecina, ka Bilecs ir,
ifiiﬁ nu uzdevis nepareigus daudsumus, vai ari vigas " acé -

'tilauvionojn-a * formuldjums 1/ ir nepareiszs.

1§ A. 4:1. 72
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Tabele Br. l., o
kSginajumi| Kars@sanas tilksan-| "Acstilse- S-metil-
: ilgums ina un"acé-~| vien." ksantins
stundas [tilsav. neparkrist/pneparstra-
igral-os grammos is
-]
I 1, st. ar 1/
partraukumu 48 15 29
u 15 .t.h.s pat" g
traukuma 60 40 11
111 » | 60 39,7 11
v b 59 40,9 10
N " 58,9 39,8 10
Vi . 59.42/ J - -

Reakcijas produktu sadalot 8- metilksantinid un acdtil-

savienojuma visos m@gindjumos konstatdju ap 18 # guduma ,

rékinot uz acétilssvienojumm. Zudums izskaidrojams ar etik-

skébes atdaliSanos. Bilcam tAda zuduma nav, keut gan teore-

tiskd da}s tas rund par vienas ac@tilgrupas atskaldisa -

1/ I méginajuma skait}i nav pareizi, jo saplisa kolba.

2/ Rav sadalits ta)ak.




- 16 -

b/ MSgindjums . benzilpiperidina klatblitna.

-1 mSgindjums 3

350 cl?apatkolbi‘icsvﬁgn 50 g urinskébes, 52 g benzil-
piperidina un 150 g etikskdbes anhidrida, pardestillétu
137 - 138° temperatiird. Kolbu savienoju ar cauruli saspiesta
%Olipokla ievediSanai un ar atpaka)pliistosu dzesinétaju, kam
‘gald liektd caurulite savienota ar aiszsargcauruli, kuya kal-
§exa. chloxids, un ar baritlideni nosiicama pudeld. P&déja aiz-
;aargltn no gaisa oglaklbéa gézes ar natronkalgiem. Slapekli
iieprieki spiedu caur skalotn@m, kuyés bija natrija saras,
‘baAritiidens un koncentréta sdrskdbe. Kolbu kdrs&ju uz Babo
;piltuves.

Skidrums virs urinskébes jau bez kars@Sanas kjuva ie-
dgeltdns. Sildot driz vien tas palika tumsi dseltens.
‘P8¢ pusstundas maisijums bija gaisi brins. Sadu krasojumu
sasnieds mEginajumos ar piridinu tikei péc 5 stundam.

Turpinot kars@Sanu, krasa arvien pastiprinajas : pé&c
stundas maisijums bija briins, péc 3 stundam gandriz melns.
Visu leiku intensivi izdalij&s gaze, stipri sadulkodama ba-
ritideni. P&c 10 stundém kars@Sanu partraucu . Kolba esoso
oglskabo gaszi izspiedu ar slapekli, kam@r baritiidens vairs
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: nesadulkojas.
Kars@sanu turpinot izdalijas atkal og)}skéba gaze, kas
- sadu}koje barittdeni. Tikai p&c 34 stundam baritidens deva
| vaju dujki. Tad kars@Sanu partraucu.

jeglitais reakcijas produkts — melna e}jaipa viela ar
. bumbieresencei lidzigu smaku.
Daju no reakcijas produkta apstradaju ar Gdeni - atda-
; lijis‘nslnns kepigas nogulsnes. ;
Utro daju apstrédajot ar ledus etiki - radas tumsSi
~ briins Skidums, kas ar ilideni deva kolloidalu Skidumu. PpPede-
jam pielejot piesatinatu natrija chlorida Skidumu radas at-
kal melnas kepigas nogulsnes. Atkértojct tiriSanu ar ledus
: efiki’. nogulsnes palika tadas pat kepigss. Reakcijas pro-
~ Gukta treSo daju apstradajot ar sarmiem izdalijas tapat mel-
f nas kepigas nogulsnes.
Ieguta viela nedeva mureksidreakciju péc riicral/.
' 2a bij ar basiskam ipadibam, jo Skida viegli skabds, bet
; ar sarmiem atkal izdalijas.

No 81 niginljnna secinu, ka p&c oglskidbaés gizes atdali

l/ A. _2_12. 310 3 Ber. 2_0_, 2236
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Sanis nevar kenstatét reakcijas beigas, ne ari cik taju

iet teakcija, jo ieglitie reakcijas predukti ir gyiiti pér -
straddjami un identificdjami / varbiit vajadsdja piclietet
fidens tvaiiu destilléciju /. Besz tam var teikt, ka 34 stun-
das ir par ilgu karsé@ts.

11 m@gindjums .
Tada pat aparatiird un tadus pat daudzumus resgdjese

vieluyiepriexssja mégindjuma kersdju tikai 3 stundas. Ne-
v8reju lidzigas paradibas.

Iegiitais reakcijas proéukts - briinas negulsnes, ne ku-
¥8m daja sastingusi ciet@kes gabales, virs tém melns ellas
veidigs Skidums ar nelielu bumbieresenei lidzigu smaku.

‘FumSe skidnln.aosﬁcn. Negulsnes mazgdju ar Udeni un
alkeholu. kazgajamais fidens viépirmi krasejas tuﬁii sarkan-
brﬁq@ un saskareties ar filtratu du}kejis. Negulsnes mazgi-
; Ju, kam@r ieguvu gaisi dzeltenu filtratu. Mazgéjamais alke-
; ﬁsls tumSi briins. lesp&jams, ka maagijot ar alkoholu l1lidz
~.pid§jais vairs nekriésojas, varétu iegiit tirdku produktu.
;1lntliok§i, tad nogulsSpu bruné krasviela SkiIst alkohold. No
. 38 g briino moguldpu, mazghjot alkchold zud 2 g.

Filtrats tapat mazgijamais fidens ar sarmiem duj}kojas.
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Stavot izdalds ella. Izkratot p@déjo ar Steri un Skidumu
pirskabinot, nogulsnes tom8&r neradés.

Tum#i brunds nogulsnes Zaveju 100° temperatiira un ie-
guvu 36 g.

Nogulsnes, kas yij tumSakas k& mSginAjumd ar piridinu,
variju fideni / 1 : 40 / 15 minGtes. TumSi briino meisijumu
filtr&ju karstu un ieguvu oranZfdzeltdnu filtratu. Negina -
Jumd sr piridinu tas ir dszelténs. Hogulshes nosficu un mez -
a;u ar karstu Gideni. PS¢ Zavésanas 100° temperatiira iegu -
vu‘S g brinu nogulspu. legiitds nogulsnes ekstragéju ar kar-
stu atdjalditu salskabi pée E. Schmita'/, lai atdalitu neiz-
reagéjosSo urinskiébi, ja tada vel bitu, no 8- metilksantina.
PEdsjais Skist kerstss stdkaiditas mineralskabes.

S8lskidb@ neizSkiduSais briinais atlikums nedeva murek-
.mmcm"/ . T3 tad t& nav urinskdbe. Atlikuma dbij Joti
maz - un neko tur nevaréju konstatét. .

S&@lskdbo izvilkumm ietvaic@ju un ar sauso atlikuma
izm@gindju 8~-metilksantina reakcijas : murekeisgreakeiju,
diazobenzolsulfoskibes, sudraba nitraéta un baritidens reak-

3 E. Schmidt : Pharmazentische Chemie, organische Chemie
B.1. 8. 915
2/ loc. cit.




cijas.

1/ Mureksidreskeija, kuyu isdariju pso FiSera® ar kali -
 ja chloratu, deva positivu result&tu.

2/ Diasobenzolsulfoskébes reakcija, kuyu isdariju p&c Ro-
sentalera/deva vaji orsn#u kréisu, kas stivot pastiprina-
jes. ¥as pats iznaék, ja gatavo reagentu péc Rolcun.’{ ti -
kai te krésa ir tiilip oranZa., Holemags reagents stavot il-
g8k ar sfirmiem pats krésojes.

3/ Sudrabe nitrata reekciju izdsriju pse urma‘/ . Iz -
Skidinot brinss nogulsnes amonjaka Skidumé ar sudraba nit-
ratu radss baltas galertveidigas nogulsnes.

4/ Kars&jot ar baritlideni radas baltas nogulsnens/ “

5/ Ssusu vielu kars@jot stobripsd radiés tumSi za}s uz -

.od’_‘jm 5

 Nogulsnes Skist alkalijss, ammonija hidroksids, bet

1/ loc.cit.

2/ Rosenthaler 5.49. 953,

3/ BolMeman : Einfache Versuche III A. 1924.

4/ C.¥. Boehringer & S8hne D R P 121,224 ; C 1901 II 71
5/ Rosenthaler S 597. !
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bet atikaiditsis mineralskéid@s tikai sildot. No koncentrdtas
s@lskdbes 3)idums atdziestot izkrit kristallisks chlorhid -
rats bes xrisas/. Atskaidot ar Gideni tas iskist.

Oransdzelténo filtratu, kes virot ar ogli stkrésojés
tiksi lidz dzelténai krésai, ietvaicéju 1lidz 1 litra tilpu-
mam. Skidums bij ar etikskd@bes smaku. Atdziestot izkrita
baltas, mszliet iedzelt®nas nogulsnes. Tés nofiltr&ju, mesz -
g8ju ar fideni un ¥&vaju 100° temperatura. Ieguvm I. frakci-
ja 16,5 g , 1I. frakeijs 5 g, III. frakcija 3,8 g , bet ie -
tvaicdjot III. frakeijas filtratu 1idz sausam vEl 1,3 g scé-
tilsavienojuma.

Pavisam ieguvu 26,6 g acétilsavienojuma no 36 g reak-
ecijas produkta / skat augsi /.

Jemot benzilpiperidinu k& bazi un kars8jot 3 stundss
vilﬁ urinsksbe ir izresgdjusi un radies jau kaut nedaudsz
8-metilksantins.

Kars8jot 2 stundss ari visa urinskébe izresg®, bet
nerodas 8- metilksantins, kam8r 1 stunda paliek 11 % neisz -
rcakaqoﬁaa urinskabesz/.

1/ GeF. Boehringer & SShne D R P 121,224 ; C 1901 II 71
2/ skat. tabeld® Nr.2. '



.

Urinskébe pieradita ar sekojoS&m reskcijam :
1/ mureksidreakxciju,

2/ Deniges aloksana reakeiju un

3/ sudraba nitrata.

1/ Eureksidreakcija pozitiva. letvaicdto atlikumu ap ~
 strédajot ne ar smonija hidroksidu, bet ar natrija sarmu
érodas zili viol@ta krésa, kas sildot sﬁdl/- _

: 2/ Deniges aloksana reakcija pozitive : slépek]skabi
 detvaicsto atlikumu Skidinot sdrskabé un pielejot tiofemm
 saturosu benzolu rodss zila krasa?’ .

3/ Reducd alkélisku sudraba nitrata 3kidumu : nogulsnes
Eikidinot Zodas s§idumid un pielejot sudraba nitrata Skidumm
- rodas pel&kas nogulsnsas/.

1/ Rosenthaler S. 605
2/ C. 1888 5. 1243
'3/ Rosenthaler S. 604.
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P:
TEVOLE Ry B -
MSginaju-| Karss- Isoldtais| Acstil- |Karsts |8-metil- Neisre}
mi Sanas | produkts | savie- |{denl ksantins jagejo
grammos |noj. neskis- [grammos wurin -
tundag grammos | todasitog. |- ské@be
grammos ‘8T
1 34 Béziska - - P ! -
'viela i
2 p 36,0 26,6 3,0 2,0 nav
3 2 42,0 35,7 0,1 nav 'nav
4 1 |43,0 31,8 5,6 nav 5,6
L i ;
kil

¢/ M8ginAjumi trietilamina klatbiitna.

I-!!j.nqmu .

1/ 78ds pet eperstiird ki méginAjumd ar bensilpiperidimu
kars@ju 50 g urinskibes, 150 g etikskabes anhidrida par -

- destill&tu 137 - 138° temperatiira. Maisijums kr@isojas pé@c

15 minfit&m bringsndseltdns intensivi isdaloties gasei, kas
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sadulkoja baritiideni. Turpinot kars@Sanu, maisijums kjuva
oranis, pSc 1/2 stundas briins, bet péc 50 miniitém tumsi
briins. Péc 1 stundas kars@Sanu partraucu. Péc tam 20 mind -
tes vél turpinija iszdalities géze.
: Reakcijas produkts s briinas nogulsnes ar masiem cietiem
'gabaliem un melni brfins Skidrums virs tém. MSginidjumd ar
benzilpiperidinu tadu reakcijas produktu ieguvu pSc 2 stun -
dém, bet mégindjumd ar piridinu tikai p&c 15 stundam.
| Nogulsnmes mofiltr8ju ; filtrars tads pst tumdi brins ka
leprieksdjos nlginljms un ar fideni dod t&pat nogulsnes .
Ilgék stdvot filtrits sik kristallizdties. Nogulsnes mazgd-
Ju ar tideni, 1idz mezgijemais Gidens palika gaisi dszelténs,
tad: ar alkoholu 1lidz p@ddjais krasojas tikai iedzelténs.
Magzgdjamam alkoholam pielejot lideni, tas dod kollaidalu Ski-
;m’ bet ar atSkaiditim minerdlsk@bém rada briinas nogulsnes,
‘kas S5kist sarmos. Domdjams, ka alkohold izSkidusi ir skéba
‘krasviela ar nepiesatinitu raksturu, jo tumSais alkohola
Skidums ar cinka putekliem paliek gaiSaks.

GaiSi bringanis nogulsnes Zavéju 100° temperatfira un ie-
gnvu 43,5 g vielas.
Talak apstradaju ta@pat ka iepriekS@jos mégindjumos. No -

gulsnes varot 15 minfites ar fideni / 1 : 40 / neizskida 1,9g,
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kas deva urinskibes reakcijas'’.

Atkrésojot dzelt@no filtratu ar ogli, ieguvu gandriz
bezirisainu filtrétu ar dselténu niansi, kuyu ietvaic@jot
izkrita 3 1. frakeija 23,5 g, 2 . frakeija 2,5 g, 3. frak-
cij& 4,2 g, 4. frakecija 1,5 g, bet ietvaic&jot 1lidz sam -
sam v&l 2,5 g acstilsadenojuna. Pavisam ;cgnvu 34,2 g acé -
tilsavienojuma.

" Spriefot pSc meisreag@josSas urinskibes dsudsuma, trie-
tilamina bézes stipruma un reakcijas intensitidtes, I. m@ -
gindjumd urinskébel wvajadzétu bit visal izreagéjusai. 14 ka
trietilamins ir gaistoss un lietojot aparatiird ki aizbaZpus
parastos korkus, tad iespSjams, ka trietilamins, kaut ne - !
dsuds, ver aigpliist tiem gayém, kas ari tika nov@rots.

Tapée ﬁm kolbigu ar pileslip@tu dsesinétaju, bet vielas
dsudzumus t&dus pat ki leprieksSja méginajums un karsdju at-
/kal 1 stundu. Novéroju lidziges paradibes, bet deudz atraku
un intensiviku reakciju baritiideni. TA tad iepriek38ja megi-
najumd visa og)skiba gize nav gajusi caur baritudeni, jo kor

1/ skat. ieprieks&jo méginajumu.
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¥i tief@m ir laidusi to gayam.

P&c¢c vienas stundas brinéis nogulsnes nofiltréju, atdalot
atseviski raduSos cietos gabalus. F&déjos sasmalcindju un
apstrédaju etseviski. Brin@s noguvlsnes un tapat cieta gabals
nogulsnes mazgaju tikai ar ebsoliito alkoholu, atSkiridba no
ieprieki@jiem mEgindjumiem. Ieguvu péc ZavESanas 43 g bel -
tu nogulspu ar bringansértu niansi un no evieta gabdbala 2 g
vielas.

‘ Skidinot nogulsnes fideni / 1 : 40 / pé@c 15 miniitém
/ vérot / no 43 gr vielas neisskida 1,6 gr, bet no 2 gr
cietd gabala - atlika 0,5 gr . NeizSkiduSas nogulsnes deva
urinskibes reakeijas>’

Dzelt@nais filtrats ar ogli pilnigi atkrésojas. Tas pa-
11ku'noietvaic5to. Filtréatam atdziestot iskrita 10 g acé -
tilsavienojuma. Pavisam daZadas frakcijas ieguvu 34,5 g acé-
tilsavienojuma.

No B8iem méginAjumiem secinu, ka neizreag@jodas urinska-
bes daudzums / 4 o/, / sbos mEgindjumcs viendds. Svara
starpiba nepirsniedz strédaSanas k}idu robeZas. Varbiit pie-

lietojot maisitdju izreagétu visa uminskébe, pret@ji jakar-
s@ ilgsk k& 1 stunda.

- 1/ skat. m8g. ar urinsk. benzilpip. klatbiitné.
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II. MEGINAJUMI AR ACETILSAVIENOJUMU :

a/ Skidinégsanasa.

Ac8tilsavienojums neSkist auksta Udeni, bet karsta
1l : 25 . legiitais Skidums tadd koncentr@cija un tada Ski -
dunas slipa biezsums ir bez krésas, pemot ari neparkristal-
liz8tu vielu. Tikal ac@tilsavienojuma p@d&ja ietvaicésta
frakeija ir psti iedzelt@na un 3kist ar dzeltdnu krésu,kes
neatkrésojas ari varot ar ogli. Turpretim Bilecs iegiist
dzelténu Skidumum pat no tiras parkristalliz@tas vielas,gan
neminsdams kads kencentrscija.l’

Skist viegli sirmos un amonija hidroksida. Skiduma kra-
sa, ja Skiduma slénis sasnieds noteiktu blezumm, ir dzeltd-
na, p.p.Skidinot 10 g acétilsavienojuma 100 em8 10% natrija
sixmid rodas dszeltdns Skidums.

Zodas Skiduma 3kist viegldk acStilsavienojuma p@ddja frak-
cija. Atita;ditis mineralskiibes Skist tikai sildot uan gan -
dr3z vienddi &atri visas frakcijas. Skist ari koncentr@tas

8k&b&s, grlitak koncentritad sSrskabd@. Nav ne kuSanas, ne sa-
dalisSsnas punkta.

1/ A. 431..80
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b/ Reakcijas.
l. Mureksidreakcija p@c Fiiorul/ pozitivs.

2. Redue® sildot amonjakdlisku sudraba nitréta Skidumu :
ac8tilsavienojumu izSkidinot amonjakd un pielejot tam
sudraba nitréta Skidumm - sildot pel@kas nognl:nes.z/

3. Jodoforma reakcija pozsitiva, t.i. rodas gaiias noguls-

nes ar jodoforma --aku’/. Jodoforms k& t&ds netika
identificéts.

¢/ MEgindjums ar chlorpdarskabdi.

Domijams, ka ac@tilsavienojuma atseviskas frakcijas
nav ar vien&idu sastdvu p.p. pirmé un p@d&ja, jo 1/ ietvaics-
jot filtr&tus nepartrsukti sisiet etikskibe®/, 2/ psasja
lacitilslvienojnna frakcija nav balta krasa, bet iedzelténa,
3/ tém ir daZada Skistamiba zodas Skidumé. TapSc mégindju
‘pagatavot pexchloradtus no I. un pSdéjas acétilsavienojuma
frakcijas. '

0,6 g ac8tilsavienojuma Skidinaju sildot 1,5 cm’ 36,66%

1/ loc.cit.

2/ C.¥F.Boehringer & SShne D R P 121.224; C 1901 II T1.

3/ Jodoforma reakcija izdarita S&di:pieliekot @tilsavi
/ Juma Skidumanm kﬁi:ja alrniajodu ;grgkugﬁo & e

4/ skat. m&g. piridina klatbitné.
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- chlorparskabé. Radds sarts Skidums, kas vElak palika tumsi
é-arknn:, ki no I. ta p@dejas acftilsavienojuma frakcijas.
3leis§kxtu§o atlikumu nofiltréju. Dzes&jot ledii, izkrita
'dsoltenigi krstalli, kuyas nosilicu un Zavéju eksikatora uz
‘llll pléaksnes.

Méginaju noteikt sadaliSanas punktu, kaut gan tas vispar
ir nenoteikts un atkarigs no blakus apstiklieml/. Tas sevis-
Eki lnkin}vﬁgantinrindas pexrchlorédtiem, kaut gan Bilcs ar
Smitu spgalvo pret&jo. AcStilsavienojuma perchloratu Biles
nav pagatavojis. Sacitais ta tad zimejas uz citiem sekojo -
8iem perchloratiem.

Kars&jot kusanas punkta noteikSanas aparitd ac@tilsavie-
:nojula I. frakcijas perchloratu, tas 240° temperatiri sika
krasoties gaiSi brins, pasliekot arvien tumsSadks. 270 - 275°
temperdtiira tas bij jau melns, izpldSoties.

Ac8tilsavienojuma p&dsjas frakcijas perchlorats 120°
temperatiira bij gaisi briuns, 140° - sarkanbriins, bet 200°
temperatiira atkal brins. Turpinot kars@Sanu tas nemainijas.

310° temperétiira tas paliek melns sairdams atseviskos gaba -

- los.

1/ Houben. Organischer Chemie II A, B I, S.714.
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Salidzinot abu pagatavoto ac@tilsavienojuma perchlo-
:ritu iztur&sanos karsdjot, vardtu varbiit secinét, ka atsevis-
kas frakcijas nav vienida sastdva. Nenoteiktd metode neat -
5lanj noteiktdk izteikties.

d/ Hidrolisze.

MS8gindjumi izdariti akuréti reproduc&jot Bilca prieks-

rekstu. 1/

10 g nepérkristalliz&ta ac@tilsavienojuma, iegiita no
m8gindjume piridina k1latbutns, $kidinéju 100 ex’ 10% natrija
sérma. Radés dzelténs Skidums. StaAvot slégta trauka, Skiduma
krésa nemainijés, tikai radsis tumSas plaukas itka no filtr-
papira. P&c Bilca krasa mainas.

' P8c 7 dienaim Skidumu atskaidot ar 250 om fidens, no-
filtrdju tumSsds plaukas. Paskdbinot ar atskaiditu s&rskabi,
dzelt@nais Skidums gandriz atkrisojds un driz péc tam stavot
.vlai vieta izkrita dzelt@nas kristalliskas nogulsnes. Otra
diend nogulsnes bij divas kartas : apaki@jas kristalliskas,
visajas it ka amorfas, vieglas un nebij tik stingri sabli-

1/ A. 431. 8l1.
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v8judds kopi. Nogulsnes nofiltréju, mazgédju ar Udeni. Bilcs
neaiszrada ar ko jimasgi. Mazgijamais Udens krisojss ieza} -
1 sia- / varbiit vajadzStu to paskdbinit sr s8rskidbi/. Ieguwvu
7,1 g dzeltenu nogulspu. Filtratu ta@pat mazgdjsmo Udeni at-
lfldu v8sa vietd. No filtrata izkrits vEl 0,2 g vielas, bet
no mesgdjamd Gdens 0,1 g vielas, kas bij tumSski dselténss
k& agrak iegitas. Biles leglst visu us reizi.

Filtrata v8l var konstat@t etijskdbes zimes :

Stik:klbi vier&diju 88di : ar filtratu izdariju tdens -
tvaiku destillficiju. Destillatu apstradaju ar potasu un ie-
tvaicSju. Sausais stlikums deva kakodilreakeiju.l/

Hidrelizes produktu nevar pirkristalliz@t no Skiduma
1 : 45 k& to dara Bilecs®/, jo tada atSkaidijums tes pilnigi
neisskist. Skidinot karstd fideni 1 : 80 un atkri@sojot dsel-
teno Skidumu ar ogli, atdsziestot izkristallizdjas balta vie-
ls ar iezalganu niansi.

Skidinasansa.

Parkristallizdts hidrolises produkts 3kist nedesuds suksta

‘lideni, karsta apm. 1 : 60 . Skidums ir bez krisas. Nepar -

1/ Bunsen, A.24, 275 ; 37, 6 ; 42, 25.
~ _Rosenthaler. S. 282 .
2/ A 431. 8i.
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kristallizdta viels dod dzelt@nu Skidumu. Bilcs no hidroli-
ses produkta iegiist Skidumu bez krasas. Val ari nepérkris-
talligSta viela Skist bez kriésas, par to tas nemin.- Hidro-
liges produkts Skist viegli : zodas Skidums, alkalijas,
amonija hidroksida, stSkaiditss minerslskéb®s bez sildisa -
nes, koncentr&ta silskidbs, gyltdk koncentr&ta s@rskabe.
Nav ne kuSanas ne sadaliSanas punkta.

Reakecijas .

Hidrolizes produkts dod tas pa3as reakcijas ko acdtil -

..aiionojums.l/

e/iSginajums ar etikskabes

242l erien .

10 g scétilsavienojuma kars@ju 15 stundas ar etikskiélbes
anhidridu, pardestillétu 137°- 138° te-perltﬁréz/. Apara -

tira tada pat ki mSgindjumd ar hidrolizes produktu un etip
sk@bes snhidridu.

paiuijnnn kars€jot izdalijas gize, kas sadulkoja barit-

fideni. Par to Biles neko nemin. réc vipa acétilsavienojums-

1/ skat. még. ar ac&tilsav. reakcijas.
2/ A. 431, 87.



- 33 -

formuléjuma gan ari nevar vairs oglskdba gaze axtkalditic-}/
PS¢ 15 stundsm kars@Sanu partrsucu., Reakcijes produkts —
gaiSas nogulsnes ar dzeltenbriinu Skidrumu virs tam. Nogul -
snes nofiltrdju, mazgaju sr Udeni un alkoholu. P&c Zaveésa -
nas 100° temperatiira , ieguvu 6,4 g baltu nogulsyu ar sarti
brﬁtm niensi.

: Tirot nogulsnes pé&c Bilcaz/ ar 10% natrija s@rmu un at-
itaiditu s8rskébi, novéroju lidzigas paridibas tam, kidas
apxak:tk Bilcs.

Tirite viela ir baltd krasd ar iezs}ganu niansi. Skist
zodas Skidumé. Alkaliju Skidums, ja'koncentricija ir 13 25,
krisojas brind krasi. Skist ari smonija hidroksida, bet at-—
Skaiditds un koncentr&téis minerilsk&bés tikai sildot. Hav ne
kuSanas, ne sadaliSanas punkta. :

Nogulsnes deva 8 — metilksantins reakeijas.S/

legltas vielas perchlorédtu pagatavoju p&c Bilea 4/.

knrsajot perchloratu kusanas punkta aparata, tas 110°

1/ skat. formulu A. 431, 72,

2/ A. 431, 87.

3/ skat. m8g. ar urinskébi benzilpiperidins klatbdiitna.
4/ A. 431, 1l02.
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temperatira paliek melns. 220° temperatira melna krasa ziud.
' viela krésojas briina un sairst 2133280° té-pcrituri, izple-
 Soties.

Icvlrojét iegiitis vielas IpasSibas un reakcijas, radu -
~ sies viela ir S-metilksantins / ari péc Bilca /. Tikai te

E tas radies no asg@tilsavienojuma atskaldoties ogj}skdbai ga -
' sei, ne etikskibei.

£/ M & ginajumg aretijkskabes an-

hidridu un besiidens _ace taAtu.

100 e-3 apa}kolbd iesveru 15 g primirid reakcijas pro-
dukta, kuyad 1/6 daja 8-metilksantina, 4,1 g atlidepota nat-
rija acetéita un 35 g etikskdbes anhidrida, pardestill&tu
| 137~-138° temperatira.
| Primiéro reakcijas produktu pemu tapdc, ka tas satur ne-
- hidrolis@jusSos ac&tilsavienojumu, jo tas nav apstradats ar
| karstu fideni.

Aparatiira flda pat kd méginadjumos ar urinskaébi benzil-
 piperidina klathiitné. Kolbipu karsdju e}}as vanna lidz 190°
 Izdelijes gase, kas sadu}koja baritGdeni.

| P&c 3 stundam kars@Sanu partraucu. Izspiedu ar slapekli
" apalkolba atrododos gazi. Kars&Sanu turpinidju uz Babo piltu-
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veS ,kamér baritiidens vairs nesaduj}kojas.

“P8c 12 stundu kars@Sanas radis tikai vaja dulke. Tad
partraucu. Reakcijas produkts — tum3i briina masa ar pabie -
su konsistenci.

To apstradaju ar tideni, radusas nogulsnes nosiicu, maz -
3iju ar fideni un Zavdju 100° temperatira. Ieguvu 6,5 g bri-
nu nogulsgpu.

Ar nogulsném izmégindju jodoforma reakcijul/. Ta& positi-
va, radas stipra jodoforma smaka. Izkratot réakcijﬁs maisi -
Jﬁ-u ar &8teri, tas kréisojas dselténs. Etera izvilkumu iega-
rinot radés dselténas kristalliskas nogulsnes ar stipru jo-

doforma smaku.

PrimBrais reakcijas produkts ari dod jodoforma reakciju,
tikai vajaku.

T& ki Sai mSginajumd izdalds og)}skaba gaze, tad reakcija -
tieS&m norit. Tikai raduSas vielas nav tuvak iszpétitfas.

1/ skat. m8g. ar ac8tilsav.
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III. MEGINAJUMI AR HIDROLIZES PRODUKTU .

a/er chlorpars kabi.

Perchlorats gatavots péc Bilcal/.

1,2 g parkristalliz&ta hidrolizes produkta 3kidinaju 3 ep®
43,3% chloxrpirskabd, sildot Tidensvanns. Radss sarts Skidums,
kas vElsk palika tumSi sarkans lidsigi tam, k@du iegiist ar
acétilsavienojumu. T8 ki viss izskida, tad nefiltr&ju. Bilecs
filtrs. Dzes&jot ledii, izkrita baltas nogulsnes. Lidzigas
paradibas novéroju, gatavojot perchloratu ar 36,6% chlorpar-
skabi. Nogulsnes nofiltr&ju un Zavéju eksikatora starp mila
pléksn&m.

Nosakot sadaliSanés punktuz/. tas stipri atSkiras no Bil -
ca uzdotd. Tikai 110° temperatiird iegilitais perchlorats pali-
ka sirts, vélak piepemot tumddku nokrasu. 232°- 235° tempera-
tird tas kj}ist melns, izpl@Soties.

Salidzinot hidrolizes produkta un ac&tilsavienojuma I un
p8déjas frakcijas perxrchlorata sadaliSanas punktus nav novéro-

jama lidliba.net ta k& metode Joti nenoteikta, tad nevar neko
SQcinit.z/

1/ A. 431, 84.
2/ skat. m8g. ar acdtilsav. un chlorparskabi.
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b/MEgin&jums er etikskdbes an-

Rhidridu.

500 em’ apa}kolbd iesvéru 15 g nepirkristallizdta hidro-
ligzes produkta un 375 g etikskdbes anhidrida, pardestillétu
137-138° temperatura. Aparatiira tida pat ki mginijuma ar
trietilaminu un urinskabi.

: Kars@jot maisijums krdsojds dzelt@ns un izdalijas gasze ,
kas sadulkoja baritiideni. Par to Bilcs neko nemin. Tas nova-
rojis gan ddens gtshluianos ar etikskdbes anhidridu, bet
ne ar karstu koncentr&tu sarsnbil/ « Kars@jot maisijums stip-
ri sitds. F8c 22 stundam kars@Sanu péArtraucu. Reakecijas pro-
dukts - gaiiu nogulsnes ar oranZbriinu Skidrumu virs tém . '
Hogulsnes nofiltr&ju, mazgédju ar fideni un aikoholu. réc #a -
véSanas 100° temperdtird ieguvu 10,1 g baltu nogulsfzu ar sar
tn‘ niansi. Nogulsnes $iriju péc Bilcazl o T&s uzrida tadu pat
Skistamibu ettiecigos Skidinatijes un dod t&s paSas reakci -
Jas ki ieglitais 8-metilksantins mEgindjumi ar ae3tilsavieno-
jumu un etikskibes snhidridu.>’

1/ A. 431, 86
2/ A. 431, 87
3/ skat. m8g. ar sc8tilsav. un etiksk. anhidr.
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Pagatavojot perchloratu péc Bilca;/. radés baltas no -
gulsnes, kuas bij Joti stingri saistitas ar filtrpapiru. At-
stadjot ar pé@déjo - tas it ka reagéjs, paliyda-aa tunsi pe-
 l@kas.

: Kars@jot iegiito perchloratu kusSanas punkta sparatsa,
tas 130° temperatiira paliek melns./ varbiut klatesosa filtr-
ptpxri d8} /. Vélik perchlorsts maina savu krésu no melnas
us brinu 280~285° temperstiirs tas paliek atksl melns, is -
pl&Soties. Spriefot pE&c izmEginatEm reakcijém iesp&jams, ka
ieglitd viela ir 8-metilksantins, ki to axri Biles apgalvo .
Tikai te iegiitais 8-metilksantins radies nc hidrolizes pro-
dukta ne fidenim atskaldoties, bet isrietot oglskabei gaszei.

c/M@ginajums ar etikskabes an-

h 1'd ridau un trietilaminu.

Ta kllctiksklbes snhidridam iedarbojoties uz hidrolizes
prodnktu izriet oglskiba gize, tad iespdjams, ka stipras
bézes trietilamina klatbiitné gizes izdalisanes pastiprina -
sies, kas ari tika novérots.

Kars@ju 10 g nepérkristalliz&tu hidrolizes produktu ar
250 g etikskbes anhidride, pardestilldtu 137-138° tempers-

1/ A. 431, lo2.
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tird un ar 3,7 g tr;ctila-ina. Aparatiira tada pat ka meégi -
najumd ar trietilaminu un urinskabi.

Maisijums krasojas dseltin.‘un intensivi izdalijas gaze,
lfri un stipri sadulkodama baritiideni. Péc 1 stundas maisi-
Jums bij dseltenigi briins, pamaszam pariedams brina krasa .
Turpinot kars@sanu, tas varijas gridieniem un stipri sitas.
PSc 2 stundam kars@Sanu partrsucu. Atdsiestot us kolbipas
maldun it k& izkristalliz8jas virs brind Skidruma baltas no-
gulsnes. Turpinot kars@Sanu, nogulsnes samaisijés ar Skidru-
mu. Maisijums kréisojés tumii briins un varijés mierigi, iz -
daloties intens.ivi un nepiértraukti géizei. Péc 25,5 stundam
kars@Sanu partraucu, lai gan giize vEl turpindja izdslities.

‘Reakeijas produkts : tumSi sarkanbriins Skidrums bez
nogulsném.

Apstradajot reakcijas produktu ar tideni, sarmiem ari
neradds nogulsnes. Tapéc isdariju tidens tvaiku destilléci-
Ju, lai saizdestillétu etiksk@bi. Atlikuso sarkanbriine Ski -
-dn-n.vi:iju ar ogli, krasa neizmainijas.

Skidumu ietvaicéju tdens vannd lidz ssusam un ieguvu
btﬁhn atlikumu.
Skidinasana.

Nogulsnes 8kist ra dajai suksta tideni, Joti viegli karsta



' Skist ari atskaiditas minerd@lskabes, etikskabé,etikskabes

anhidrida sildot, sérmos, amonija hidroksida un sodas Ski -
Ismdginiju sekojobas hipoksantina reakcijas /.
1/ Mureksidreskcija negativa>’
2/ Ar dzivsudraba chloridu rodas tumsi briinas nogulsnes

/iesp@jams, ka kréisu piedkir tumSi briinais Skidums/.

' 3/ Skidumam pielejot Tolenssa sudraba nitrata reagentuB/

. rodas melnas nogulsnes. '

4/ Amonjak@liskam Skidumam pielejot svina acetatu izkrit
tumsi bdriinas nogulsnes.

. 5/ Skidumam pielejot pies&tinatu pikrinskébes SkIdumu iz

~ krit dzeltenas nogulsnés. Tas Skist tideni un ar sudraba nit-

f ratu rada kars@jot brinas nogulsnes.

e / Jodoforma reakcija pozitiva. Reakcija izdarita tapat
kl‘nlginijuni ar sc@tilsavienojumu. Tikai te radas bez jo-
doforma smskas ari dzelt&nas nogulsnes. Noteicot iegiitam no-
gulsném kuSanas punktu, tas 118° temperatira palika tumsSas.

1/skat. Rosenthaler S. 596.
2/ loec. eit.
3/ Bosenthaler S. 958.
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SprieZot p@c Sim reakcijém jasecina, ka ir radusies ka-
da viela, kas dod hipoksantina reskcijas. Ta k& ari jodo -
itorna reakcija ir poszitiva, tad iesp@jams, ka iegita viela
satur acstoni;grupn.

d/ Mgindjums ar trietilaminu.

5 g neparkristalliz®ta hidrolizes produkta karséju ar 2 g
trietilamina. Ki atsjiditaju lietaju 50 g atludepota piridina.

Aparatiira téda pat k& iepriekSéja méginajuma.

iarsljot lain;juns stipri sitas un izdalijas gaze, kas
sadujyoja baritiudeni. Péc 22 stundam karsésanu partraucu.

Baritiideni raduses noguljéau daudsums bij apméram tads
pat ka apstradajot hidrolizes produktu 22 stundas ar etik -
skéibes anhidridu.

Reakecijas produkts - iedzelténas nogulsnes ar dzelténu
'Sgidrumu virs tam. Kogulsnes filtréju, mazgdju ar udeni un
Zavéju 100° temperatira. leguvu 3,5 g vielas. Nogulsnes lai-
‘ka triUkuma dé}] tuvak neiszsmekléju.

e/ ietil@&sana ar dimetilsulfatou.

Eidrolizes produkta metil@Sanu izdariju péc Bilcal/.

1/ A. 431, 90, 91.
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Pagatavojot novéroju lidzsigas paradibas tam, ko apraksta

Bilcs.

‘ Metilsto produktu laika triikuma d&} ta}ak neizmeklé&ju.
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IV. MEGINAJUMI AR 8-METILKSANTINU .

a/2irisana pionncau.
Katrus 10 g briino 8-metilksantina nogulspu, péc atdali-

i.nu no Mtulavionojuua’:, / skat. m8g. ar piridinu / ap-
istrauju ar 100 cn3 fidens un 35 cm 23% kélija saérms. Sildot
frﬂl‘a’ tumsi sarksnbriins Skidums, kas virot ar ogli neatkréasoc
Jas. Tap@c ndkoSos mégindjumos ogli nelietdju. Biles lieta
,0311,' bet nemin vai Skidums atkréscjas / varhiit ar iskarsétu
ogli atkérsotos/. Skidumam piel&ju 50 cm’ slkohola. Stavot
sl8gtd trauka izkrita geisas nognlanes,f kuyas otrd diend nosi-
eu. Nogulsnes maggdju er alkoholu, Z&véju 100° temperatura
un ieguvu l. frakecija 4,5 g. Bilcs nemin ar ki#du alkohecla
daudzumu var iggulsn®t filtraitsa atlikuso 8-metilksantina ka-
lija sali. Intginot isradijas, ka filtratem japiele] vél
400 ef ealkohola. Tad, pSc filtrita ietvaic@Sanas ar alkoholu
nekas vairak neiskrit.

No 10 g 8-metilksantina ieguvu 12,8 g kialijs sidls.

Iesp8jams, ka radies dikalija séls, apm.l/4 dala, jo

1/ A+ 431, 100
2/ skat. mSg. ar urinskébi piridina klatbitné.
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teordtiski no katriem 10 g S-metilksantina iegiist 12,28 g
- mono k&lija s@ls, bet 14,5 g dikalija sals.

leglito B-metilksantina kélija s@ils Skidumu pask@binot
ar atdksiditu sdrskabi péc Bilca, radés briinganas nogulsnes
' ar sartu iignsi - B-metilksantina. Divos m@ginAjumos no
hﬁrien 20 g 8-metilksantina kdlija sals ieguvu : viena
13,5 g, bet otra 13,7 g 8-metilksantina. / Teor&tiski katri
20 g mono kélija dod 16,78 g, bet 20 g dikalija sals -
13,71 g 8-metilksantina./

b/&-m,.ptilksantina ipasdibas

un reakcijas.l‘/

g8-metilksantins reakciju us ksantinbazém péec Rosentalers’
564063/ .

e x*ohlozEts .

‘Gatavots péc Buca"’/ . leguvu gaisi bringanas hogulsnes.
Nosskot sadaliSanas punktu 160° temperatira rodas melni
plankumi. Vélak paliek brins.

280 - 285° t. sadslas ispladsoties un piegem melnu kraésu.

1/skat. m&8g. er urinsk@bi benzilpiperidina klatbiutné.
2/ Rosenthalexr S. 597.

3/ C.Camilla U.S. Pertusi Chem.Zentralbl. 1912. I1I. 1581.
4/ A. 431, 102.
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¢/ M@8ginajums bDenszilpiperi-

dina El&tbatanéd .

5 g 8-metilksantina, 5,3 g bensilpiperidina un 15 g
etijskabes enhidride pardestillstu 137-138° temperatira kar
s&ju tada pat aparatiird ka mégindjumli ar urinskabi un ben -
silpiperidinu. Nogulsnes neizskida. Kars&jot atdalijas ga -
se un baritidens duljojés. Ta ki apartiira lietdju parastos
.korku;, tad iesp@jams, ké gaze aizplida tiem gayam tapat ka
etiyskibes anhidrids.

. Algplistodo amhidridu atjaunoju, pielejot atkal 15 g.
: Laikn pa lalkam izmSgindju -ureksidreakcijul/. 7a ar -
vien bij poszitiva.

Salidzinot reakcijéa gaitu méginadjumd ar urinskabi ben-
silpiperidina klatbiitné, jakonstat&, ka te norit ta lénak.
Krisbjﬁns niecigs. Nogulsnes krasu nemaina. Tikal Skiduas
pelika oranZs, vE8lak brins. Ari oglskidbas glzes atdslisa-
nés bij lénaéks. :

Péc 15 stundém kars@Sanu partraucu. Keakcijas produkts:
pel&ki briinganas nogulsnes ar tumSi brinu Skidrumu un bum—
bieresendcd lidzigu smaku.

U 1960 cit.
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Negulsnes filtréju, mezgadju ar Udeni un alkoholu. Mazga-
jemais Tidens tumsSi briins un sasksyoties ar filtratu dod bri-
‘nas du}kes. Nogulsnes mazgédju ar alkoholiu, kamér tas no bri-
'nas krasas pargaja dzelténa.

' Zavéju 100° temperatira un ieguvu 3,3 g gaisi peldkbri-

nu nogulsgpu ar sartu niansi.

® silta adenit’. 3kiduma

‘vajadsétu pariet hipoksantina derivatam, ja tads bitu ra -

Nogulsnes digeréju 3 stundas 40

dies. Izvilkumu ietvaicéjot Udens vanna lidz sausam, ieguvu
nedaudz dzeltdnu aflikuma spm. 0,1 g. Tas 3kist zodas sSki -
duma, alkilijés un atdkaiditas mineralskabss.

: Izmégin&ju sekojosas reakcijas :

1/ Mureksidreakciju®/ : letvaicdjot ar salskabi kalija
chlorata klatblitné rodas véaji s@rta krass, kas ar amonjaku
nepastiprinas.

- 2/ Diasobenszilsulfoskdbes reakcija positivaS/.
Reagents - diasobenzolsulfoskébe gatavots péc Hollenana‘(
Gatavojot-raagentu péc BosentileraS/ rodas oranZs kraéso-

1/ Rosenthaler . S. 598.

2/ loc. cit.

3/ Rosenthaler S. 596.

4/ Holleman:... Einfache Versuche. 1924. S.74.
5/ Rosenthaler S.49, 953.
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. Jums, kas tikai sta@vot paliek sarkans.
3/ Kosse)la reakcija negativ 1/,

TA k& iegiitas vielas bij mas, tad vairak reakciju ne-

1 varijurisniginat un lids ar to nevar neko noteiktu secinat.
40° silta tideni neisdkidusas nogulsnes, variju 1/2

é stundu 120 cm’ kersta Gidens . Ja bitu radies kads starppro-
; dukts lidzigs " ac@tilsavienojumam ", tad tam vajads&tu iz-
 Syist. Nogulsnes meisSkids. Tas mofiltrsju, Zavaju 100° tem-
; perasira.
| Nogulsnes deva 8-metIlksantina reakcijas.2’/Ta tad tas-
' neisresgéjosais 8-metilksantins.
! Karsto tidens izvilkumu ietvaic@ju lidz 15 cn3 un atsta-
% Ju atdsist. Nogulsnes neizkrita. Ari ietvaic@jot lidz sQu -

- sam bij tikai nesveyams atlikums. Tap@c neko nevaréju kon -
statét.

i/ M8ginadjums trietilamina

kElatbidthe.

5 g 8-metilksantina, 6 g trietilamina un 30 g etikska-

- 1/Rosenthaler. S.596.
2/skat. még. ar urinskébi benzilpiperidina klatbltné.
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' bes anhidrida, pArdestillstu 137°- 138° temperatiira, karss-
~ Ju tada pat aparatlird ka 2. m@ginAjumd ar urinskabi un $rie-
tilaminu.

Jau p@c¢c 10 miniitém maisijums kilsojis dselténs un barit-
fidens nedaudz sadulkojas.Taldk kars@jot dzelt&nad krasa pa-
stiprindjas. Péc stundas maisijums bij brGina kr#sd un barit-
| fidens sadulkots. Gazes izdaliSanés tom®r nebij tik intensi-

va ki mégindjumd ar urinskd@bi trietilamina vai henzilpiperi-
dina klatbitné.

P8c 6 stundim kars@sanu pértrsucu.

Reakcijas produkts : gaisSi briinganas nogulsnes ar tumsi
~ briinu, gandris melnu Skidumu.
| Nogulsnes notiltr&jn, mazgédju ar ideni un alkoholu.
~ Mazgdjamais Udens brins un ar filtratu, dod meli/ briinas e}
Jainas nogulsnes. Mazgé@jamais alkohols - ari briins.

Gaisi briunas nogulsnes Zavaju 100° temperatira un iegu-
- va 3,9 g violﬁs.
Nogulsnes apstrédaju t@pat k@ iepriekS&ja méginajuma.
| 40° silta tdens isvilkumu detvaic8jot ieguvu nesveyamu
- atlikumu. Ar to izm8ginaju diaszobenzolsulfoskabes reakcijug/

1/ skat. ieprieks. még.



T8& deva oranZu krésu, kas stévot palika sarkana.

Karsta ddens isvilkum ietveic8jot lids 5 cm’, nmo -
gulsnes neiszkrita. Isvilkums deva mureksidreakciju. Ietvai-
c8jot to lidz sausam, atlikums bi] tik  hiecigs, ka nevard-
Ju izméginat nevienu reakeiju. :

Karsté fideni neizdkidusas nogulsnes deva 8-metilksan—
tina roakciju.u .

spriefiot péc Siem mEgindjumiem ar S-metilksantinu ,
iesp8jams, ka kars@jot ilgak rastos vismaz $ik daudszs reak-
cijas produkta, ka to var@tu konstat&t un identificét.

Ka reakcija norit , noréda oglskébéis ghzes izdalisa -

1/ skat. még. ar urinsk#bi benzilpiperidina klatbiitns.



UN FENILETIKSKABES ANHIDRIDU.
s Sm————

Isdariti 2 m8gindjumi wvienddos apstidkj}os :
viens 4 stundas, otrs 12 stundas karséts.

50 om’ apajkolbs lesvéru 2 g S-metilksantina kalija
séls un 10 em’ feniletikskibes snhidrida’’ maisijums er etij-
skiibes anhidridu / 10 em’ maisijuma satursja 5 g feniletij-
skibes anhidrida.

Aparatiira tada pat ki mSgindjumd ar benszilpiperidinu.

Maisijumu kersdjot e})as vannd 1lidz 180°, tas kraso -
J&s bringéns un isdalijés gaze. P&dEjo ar slipekli iespie -
du baritideni, kas saduljojas. Kars@Sanu turpindju, psacelot
e}las vannas temperatiiru lids 200°. kan@r bdaritidens vairs

nesadu}kojés. PEc 12 stundim radas tikai vaja dulje -~ tad
karsésanu partrsucu.

Reakcijas produkts - briins ellas Skidrums.
To varot ar karstu tideni radés nogulsnes, kuyas nofilt-

rtjn.‘iogulsnos vél 2 reises variju ar karstu udeni.

1/ Feniletikskébes anhidrids pagatavots péc Autenrira :
Ber. 57. 423 / 1924/.
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Gaisi iedszelténos Tidens izvilkumus savienoju un ietvaics-
Ju. Tur vardtu bit pargdjis neizreag&josais kilija =&ls, fe -
niletikskdbeis kdlijs un hipoksantina derivats, ja tads biutu
rndie;.
Ietvaic8jot ieguvu apm. 0,2 g dslténa e}jainu atlikuuu.
Méginadjums, kuya reakcijas maisijumu karsdju tikai 4 stun-
das, atlicums bij nesveyaus.-
Ax dicltlno atlicumu izaSgindju sekojoSas reakcijas :
1/ mureksida, 2/ Kossela un 3/ diasobensolsulfoskébes reak-
cijd.
1/ lnrek:idrc-kcijsl/ - negativa.
2/ Kossela roakoija?/ - negativa
3/ Diasobensolsulfoskdbes reakcija — pozitiva.
Reakcija izdarita tapat ki még. ar S8-metilksantinu un
benzilpiperidinu.
SprieZ¥ot péc 3im reakcijam, ir radusies kada viela, kaut
niecigsd daudzumi, kas dod pa dajei hipoksantina reakcijas.
Karsté fideni neizsSkiduSas gaisSi briinds ellainas nogulsnes
apstradaju ar ledus etiji. Tas izssSkida. Brino Skidumu iele-
- Jot auksta flideni, radss gaiSi briins kolloidals sSkidums.

1/ lee. cit.
2/ Rosenthsler.S. 596.
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Tam pielejot pies@tinatu natrija chlorida skidumu, izkrita
Saisi briinas nogulsnes. Nogulsnes nofiltr&ju, masgédju ar
tideni un Skidinédju 23 % kalija sarmi.

Da}a no nogulsném 8Skida ar tumSi oranZu krasu, bet ne-
ililtnso daja pzlika k& melni brina e})veidiga masa. To at-
daliju nofiltréjot, bet tuvidk neizmeklsju.

OranZo Skidumu paskdbinot ai atS8kaiditu sélskébi, tas
atkrasojas. Izkrita amorfas gaisi briinganas nogulsnes, kujyas
nofiltréju, mazgéju ar tideni un Zavéju 100° temperatiira.

' Ieguvu 1,5 g vielas, bet karséjot reakcijas maisijumu
tikai 4 stundas - atlikums bij 2,4 g.

Nogulsnes deva 8-metilksantina reakcijasl/.

SprieZot péc Sim reakcijém viela ir 8 - metilksantins,
kas var bit radies no 8 - metilksantina kidlija sdls ar fe -
‘niletiyskdbi, kuyas radends reakcijas procesd ir iespdjama.

1/ skat. m8g. ar urinskabi benzilpiperdina klatbiitné.
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Vi. BENZILPIPERIDINA PRGATA-
VOSANKA.

Lai noteiktu k& izdevigék pagatavot un tirit benzilpipe-
ixid;nn, vispirms ismSginaju pagatavosasnas metodi ar maziem
‘vielu dsudsumien’’.

» P8c tam iesvéru 1 litra apalkolba 200 g piperidina un
EBOO g midtrija sérma / 2: 1/. Kolbu savienoju ar pilinsmo pil-
tuvi un atpaka}pliistoSu dzesinataju, kam gald caurulite ar
jlatronkalkien. Maisijuméd lénam pilinaju 296 g benzilchlori-
:da. kolbu bieZi kratot. |

. Haisijums sasila pats no sevis., Izdalijas dselteniga
Tol;a, bet sarmd baltas nogulsnes — natrija chlorids. Péc

/6 stundam viss benszilchlorids bija piepilinats.

Reakcijas maisijumu atsSkaidiju ar tideni.

Virs@jo iedselténo e}jas kartu atdaliju no saérmaina
 Gidens Skiduma. E}Ju vélreis iskratiju ar @ideni, lai aizda-
butu lieko sarmu. Tad paskabinidju ar atskaiditu salskabi un
:ntdaliju e}}as kartu. Skagloju pavisam 2 reizes ar atSkai -

1/ skat. B. 32. 2516 ; 37. 3232.
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ditu sdlskébi. Nodalitos sidlskébes izvilkumus savienoju

un izéteroju. Lieko Steri sistvaicéju. Iegutais salskibads
izvilkums bij ar piperidinam lidzigu smaku. Domdjams, ka
tur pargéjis neizreagéjosais piperidins un ari benszilpipe-
. ridins. Lai pirmo atdalitu, pieléju lé&ném aukstu koncentré-
‘ tu kilija nitréta skidumu, caisijumu dseséjot. Neisreagéjo-
. Sais piperidins nitrozejds un izdalijas k& ormanZa e}lla ,bet
| sélska@bais izvilkums krésojés dselténs. RadusSos ellu atda -
i i1iju un s&lskdbo izvilkumu iztéré&ju.

Atdalitd iedzelténa e}lla, péc paskdbinasanas ar at -
 Sgaiditu salskabi un pSc skaba Skiduma atdallsanas, bij ar
i ipatnéju smaku, bet ne ar benzilchloridea vien. Doméijams,

{ ka t& nesatur@je tikai benzilchloridu, bet ari benzilpipe-
| ridinu, kas atSkaiditd salsk@bé pilnigi neizskida. Lai to

% atdalitu, izvilku 3 reizes ar koncentr&tu sélskabi. E}la

| stipri sakarsa. Isvilkums kr&sojés bringandszelténs. To at-
; daliju no virsé&jaés eljas kartas, kas saturéja 25 g neizre-

' ag8josa bensilehlorida.

Koncentr&tas salskabes izsvilkumu, péc atskaidisanas
~ ar Tdeni, savienoju ar atskaidités sdlskdbes izvilkumiem.
| Pielejot kélija sarmu lids sarmainai reakcijai, iszdali-
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jas benzilpiperidins ki vaji iedselt@na e}ja. To atdaliju
u skaloju ar tideni, lai dabiitu projém radusSos kdlija chlo-
ridu., Sseuséju ar cietu kalija hidroksida gabalipu.

: VEji dedzeltdno e}ju destilldjot,90° . 107° temperatui—
ra pérdestilléjés apmSram 5 g neisreagfjosd piperidina,
240° - 245° temperstura 45 g benzIlpiperidina un 245° -

f- 246° temperatiré 216 g bensilpiperidina.
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SATURA RADITAJS.

:EORI!ISKI DASA.
T Urinsk@bes reakeija ar etikskibes anmhidridu.lp. 1.

II. Kops avilEXKums .cooossesoccscccesaslpalle

EXSPERIMENTALA DAJA.

I. MEGINAJUMI AR URINSKABI: lpl

8/ piridine K1GEDULNE seevseveccscccccsccees 1lpoll,
b/ benzilpiperidine KL&tDULNSE sepeeeosessss 1ps 16,
‘/ m‘:ﬂl mtbﬁtns LA A E BN R E N R RN R X 1DOa

II. MEGINKJUMI AR ACR? IL-

‘ SAVIENOJUMUS: lp. 27.
a/ ikidiniénna Seusscscsnnnsasssasescses Jps Bl
B PORRUAIIN sucsvsscnsisvsesnsesenbeis 1p. 28.
¢/ ar Chlorpirskabi eeveeeevecocconnanes lp. 28.
B RN it v ab ain o s o i v e 1lp. 30.
e/ ar etikskibes anhiGridu sececeoceons lp. 32.
£/ ar etijskéibes anhidridu un atidego -

tu nAtrija acetitu cecececccccccnaes ip. 34.
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I1lo M EGINAJUMI AR HIDROLIZES

_PRODUEKTUS 1p.

./ ar Chlotpir'ubi es0scessssssssscnsscae lpo
b/ ar .tiklklb‘l anhidridu ceccccccccces lpo
¢/ ar etijsk@bes anhidridu un trietila-

m LA R R E R EEREE R EEEEEEENRE REREJZE RS Z B 2] lp'

‘/ ar trietilaminu cesccccccssecsconces ip.
e/ metilSsSana ar dimetilsulfatu ceeecee lpo

v. MEGINAJUMI AR 8~-MNETIL-
KSABT INTU; 1p.
O - BEREBMRA csessscnssssssnsscesscsasen APe
b/ Ipeiibas un Z08K0L 88 ccececcccscces LApe
¢/ bensIlpiperidina k1&tbHtNE eeee.e... 1p.
d/ trietilamina kK15tDUtNE .eceveceseses 1p.

Vo MEGINAJUNMS ARSMET ILESAN-

EIIU. lp.
VI. BENZILPIPERIDINA PAGA-
| PAVOSANA. ip.

oo

36«

36.
37.

38,
41.
41.

43.

43.
44,
45.
47.

50.

53.
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