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Spos6b wytwarzania 2-metylo-5-hydroksyindolu
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia 2-metylo-5-hydroksyindolu z nizszego estru al-
kilowego kwasu 2-metylo-5-hydroksyindolilo-3-kar-
boksylowegor

2-Metylo-5-hydroksyindol stosowany jest jako an-
tyutleniacz. Wedtug opisu patentowego St. Zjedn.
Am. nr 2.787.551 zwigzek ten dodany w ilosci 0,01—
0,02°% do benzyny otrzymanej z krakingu lub do
tluszcz6w wielokrotnie zwieksza okres indukcji.
Poza tym 2-metylo-5-hydroksyindol jest cennym
produktem posrednim szeroko stosowanym w syn-
{ezie organicznej. Stuzy on miedzy innymi do otrzy-
mywania podstawionych w pozycji 3 pochodnych
indolu, z ktérych wiele wykazuje dzialanie fizjolo-
giczne i posiada zastosowanie jako Srodki lecznicze
o dziataniu przeciwzapalnym, psychotropowym, ana-
logi serotoniny, stymulatory wzrostu ro$lin i inne.

Znany jest spos6b otrzymywania 2-metylo-5-hy-
droksyindolu przez ogrzewanie estru etylowego
kwasu 2-metylo-5-hydroksyindolilo-3-karboksylo-
wego z alkaliami. Reakcje przeprowadza sie w at-
mosferze azotu lub w obecnosci substancji redu-
kecyjnych, w czasie stosunkowo dlugim, gdyz wyno-
szgcym od 75 minut do kilku godzin. Mieszanina
poreakcyjna zawiera réwniez kwas 2-metylo-5-hy-
droksyindolilo-3-karboksylowy, ktéry utrudnia wy-
odrebnienienie 2-metylo-5-hydroksyindolu.

Stwierdzono, ze 2-metylo-5-hydroksyindol mozna
otrzymaé z dobrg wydajno$ciag podczas krétkotrwa-
lego ogrzewania nizszych estréw alkilowych kwa-
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su 2-metylo-5-hydroksyindolilo-3-karboksylowego w
roztworze kwasu octowego i w obecnosci kwasu
siarkowego. W tym przypadku nie ma potrzeby
stosowania substancji zapobiegajacych wutlenieniu,
ani tez prowadzenia reakecji w atmosferze azotu,
a wyodrebnienie jest latwiejsze ze wzgledu na brak
kwasu 2-metylo-5-hydroksyindolilo-3-karboksylowe-
go w produktach reakcji.

Wedlug wynalazku nizszy ester alkilowy kwasu
2-metylo-5-hydroksyindolilo-3-karboksylowego roz-
puszcza si¢ w kwasie ootowym, do otrzymanego
*roztworu dodaje sie stezonego kwasu siarkowego,
korzystnie w stosunku mol kwasu na mol estru, po
czym mieszanine ogrzewa sie w temperaturze wrze-
nia.

Czas ogrzewania nie powinien przekraczaé 30
minut, ze wzgledu na mozliwo$é zesmolenia pro-
duktéw reakcji; zazwyczaj wystarcza ogrzewanie
w ciggu Kilkunastu minut.

Nastepnie mieszaning poreakecyjng oziebia sie,
rozcienicza wodg i zobojetnia, na przyklad za po-
mocg weglanu lub kwasnego weglanu metalu al-
kalicznego, a wytracony 2-metylo-5-hydroksyindol
wyodrebnia sie i oczyszcza przez Kkrystalizacje z
mieszaniny chloroformu z eterem naftowym Ilub
W znany sposoéb,

Przyktad I. Do roztworu 11 g estru etylowe-
go kwasu 2-metylo-5-hydroksyindolilo-3-karboksy-
lowego w 25 ml lodowatego kwasu octbwego do-
dano 5,5 g stezonego kwasu siarkowego. Mieszani-
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ne reakcyjng ogrzano do wrzenia i utrzymywano
w tej temperaturze w ciggu 15 minut, po czym
ochlodzono, dodano 150 ml wody i zobojetniono
weglanem sodowym. Wytrgcony produkt reakcji
odsgczono, przemyto wodg i wysuszono. Otrzyma-
no 5,5 g surowego 2-metylo-5-hydroksyindolu. Po
krystalizacji z mieszaniny chloroformu z eterem
naftowym zwigzek wykazywal temperature topnie-
nia 134°.

Przyktad II. A. Ester n-propylowy kwasu
ﬂ-guninokrotonowego. Acetylooctan n-propylu wysy-
cono gazowym amoniakiem. Nastepnie mieszanine
reakcyjng poddano destylacji pod zmniejszonym
ci$nieniem. Otrzymany nowy zwigzek ester n-pro-
pylowy kwasu f-aminokrotonowego w stanie czy-
stym wykazuje temperature wrzenia 88,5°/4 mm Hg
i np?2 1,4922.

Analiza:

Dla wzoru C;H;sNO, (143,19) —
Obliczono: 58,72°%% C, 9,159, H, 9,78 N;
otrzymano: 58,96% C, 9,13%% H 9,629, N.

B. Ester n-propylowy kwasu 2-metylo-5-hydroksy-
indolilo-3-karboksylowego. Do roztworu 21,6 g (0,2
mola) p-benzochinonu w 200 ml chlorku etylenu
dodano 28,6 g (0,2 mola) estru n-propylowego kwa-
su f-aminokrotonowego. Mieszanine reakcyjng
ogrzano do wrzenia i oddestylowano w ciggu okolo
30 minut 140 ml rozpuszczalnika wraz z wodg wy-
dzielong podczas kondensacji. Nastepnie mieszani-
ne reakcyjng ochlodzono, wydzielone krysztaly od-
sgczono, przemyto eterem dwuetylowym i wysuszo-
no. Otrzymano 16 g surowego estru n-propylowego
kwasu 2-metylo-5-hydroksyindolilo-3-karboksylo-
wego stanowigcego nowy zwigzek, ktéory po kry-
stalizacji z mieszaniny etanol-woda (1 :1) wyka-
zywal temperature topnienia 192,5—193°C.
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Analiza:
Dla wzoru CygH;NO; (233,26) —
Obliczono: 66,93% C, 6,48% H, 6,019, N;
otrzymano: 66,99% C, 6,71% H, 6,20% N.
C. 2-Metylo-5-hydroksyindol. Do roztworu 4,7 g
n-propylowego kwasu i2-metylo-5-hydroksyindolilo-
-3-karboksylowego w 10 ml lodowatego kwasu octo-
wego dodano 2 g stezonego kwasu siarkowego.
Mieszanine reakcyjng ogrzano do wrzenia i utrzy-
mywano W tej temperaturze w ciggu 15 minut, po
czym ochlodzono, dodano 50 ml wody i zobojetnio-
no weglanem sodowym. Wytrgcony produkt reakeji
odsaczono, przemyto wodg i wysuszono. Otrzyma-
no 23 g surowego .2—met§lo—5-hydro’ksyindolu o
temperaturze topnienia 128—131°C. Po krystalizacji
z mieszaniny chloroformu z eterem naftowym
zwigzek wykazywal temperature topnienia 134°C.

2-Metylo-5-hydroksyindol mozna réwniez prze-
krystalizowaé z wody.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania 2-metylo-5-hydroksyindo-
lu z estru kwasu 2-metylo-5-hydroksyindolilo-3-
karboksylowego, znamienny tym, ze nizszy ester al-
kilowy kwasu 2-metylo-5-hydroksyindolilo-3-karbo-
ksylowego rozpuszcza sie w kwasie octowym, do-
daje stezonego kwasu siarkowego, korzystnie w sto-
sunku mol kwasu na mol estru, po czym miesza-
nine ogrzewa sie w temperaturze wrzenia, ochla-
dza, rozcienicza wodg 1 zobojetnia, a wytracony
2-metylo-5-hydroksyindol wyodrebnia sie i oczysz-
cza przez krystalizacje z mieszaniny chloroformu
z eterem naftowym lub w znany sposéb.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, zZe
mieszanine ogrzewa sie W czasie nie diuzszym niz
30 minut.

ZG ,,Ruch” W-wa, zam. 1358-69 nakl. 240 egz.
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