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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania
hydroksymetylokwercetyny, zwlaszcza 8-hydroksy-
metylo- i 6,8-dwuhydroksymetylokwercetyny,
zwigzkéw o dzialaniu farmakologicznym nie opisa-
nych w literaturze.

Wedlug wynalazku zwigzki te wytwarza sie przez
ogrzewanie pochodnej trzeciorzedowej 8-aminome-
tylo- wzglednie 6,8-dwuaminometylokwercetyny,
takiej jak jedno- lub dwumorfolinometylokwerce-
tyna, czy jedno- lub dwu-/dwumetyloaminometylo/-
-kwercetyna, z bezwodnikiem kwasu octowego w
obecnosci bezwodnego octanu sodowego, wyodreb-
nienie otrzymanej pochodnej acetylowej i nastepng
jej deacetylacje.

Surowg pochodng acetylowg wyodrebnia sie przez
wylanie gorgcej mieszaniny poreakcyjnej do wody
z lodem, po czym po oziebieniu wytrgcony osad
odsgcza sig, przemywa i suszy. Surowy produkt
mozna nastepnie oczysSci¢ przez krystalizacje, np.
z alkanolu. Deacetylacje otrzymanej pochodnej ace-
tylowej mozna przeprowadzi¢é w znany sposéb, np.
za pomocg roztworu alkoholanu metalu alkalicz-
nego.

Przyktad 1I. 2,0 g 8-morfolinometylokwerce-
tyny ogrzano na !azni wodnej z 2,0 g bezwodnego
octanu sodowego i 8,5 ml bezwodnika kwasu octo-
wego w ciggu okolo 2 godzin. Nastepnie gorgcy roz-
twoér wlano do wody z lodem i pozostawiono w
temperaturze pokojowej, po czym wytrgcony osad
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odsaczono, przemyto wodg i wysuszono. Surowy
produkt przekrystalizowano z etanolu, uzyskujgc
czysta szeScioacetylo-8-hydroksymetylokwercetyne
w postaci biatego krystalicznego osadu o tempera-
turze topnienia 1225 — 123,5°C z wydajnoScig 75%,.

1 g otrzymanego produktu rozpuszczono w 200 ml
bezwodnego metano'lu, do roztworu dodano 20 ml
0,1 n roztworu metylanu sodowego w metanolu i
pozostawiono mieszanine reakcyjng w temperaturze
pokojowej w ciggu 18 godzin. Nastepnie mieszani-
ne zobojetniono kwasem octowym lodowatym, roz-
puszczalnik odparowano pod zmniejszonym ci$nie-
niem w temperaturze pokojowej, pozostalosé roz-
puszczono w mozliwie malej iloSci kwasu octowego
lodowatego (okoto 1—2 ml) i z roztworu wytrgcono
surowg 8-hydroksymetylokwercetyne przez rozcien-
czenie wodg. Po przekrystalizowaniu z etanolu
otrzymano jasnoz6ity krystaliczny proszek o tem-
peraturze topnienia okolo 180°C z roztworem. Wy-
dajnosé 519, wzgledem acetylopochodnej.

Przyktad II. 0,36 g 8-dwumetyloaminomety-
lokwercetyny ogrzano na !azni wodnej z 0,3 g bez-
wodnego octanu sodowego i 1,7 ml bezwodnika
kwasu octowego w ciggu 2 godzin. Nastepnie gorg-
cy roztwér wlano do wody z lodem i pozostawiono
w temperaturze pokojowej, po czym wytracony
osad odsgczono, przemyto wodg, wysuszono i prze-
krystalizowano z etanolu uzyskujgc czystg szeScio-
acetylo-8-hydroksymetylokwercetyne o temperatu-
rze topnienia 122,5—123,5°C z wydajnoscig 65%,.
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Otrzymany produkt poddano deacetylacji w sposéb
opisany w przyktadzie I.

Przyktad IIL. 2,0 g 6,8-dwumorfolinometylo-
kwercetyny ogrzano na lazni wodnej z 4,0 g bez-
wodnego octanu sodowego i 8,0 ml bezwodnika
kwasu octowego w ciggu 3 godzin. Nastepnie gorg-
cy roztwoér poreakcyjny wlano do wody z lodem
i pozostawiono w temperaturze pokojowej. W tym
czasie wytrgcony jasnozoéity olej skrzepl. Osad od-
sgczono, przemyto wodg, wysuszono i przekrysta-
lizowano z etanolu uzyskujgc czystg siedmioacety-
lo-6,8-dwuhydroksymetylokwercetyne w  postaci
biatego osadu o temperaturze topnienia 130,565 —
131,5°C z wydajnoscig 879, Otrzymany produkt
poddano deacetylacji w sposéb opisany w przykla-
dzie I, a surowg 6,8-dwuhydroksymetylokwercetyne
przekrystalizowano z etanolu. Otrzymano czysty
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zwigzek w postaci zoltego proszku o temperaturze
topnienia okoto 190°C z rozktadem. Wydajnos§é 489,
wzgledem acetylopochodnej.
Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania hydroksymetylokwercetyny,
znamienny tym, ze pochodng trzeciorzedowsg 8-ami-
nometylo- lub 6,8-dwuaminometylokwercetyny, ta-
kg jak jedno- lub dwumorfolinometylokwercetyna,
jedno- lub dwu-(dwumetyloaminometylo)-kwerce..
tyna, ogrzewa sie z bezwodnikiem kwasu octowego
w obecno$ci bezwodnego octanu sodowego, otrzy-
mang pochodng acetylowg wyodrebnia sie i ewen-
tualnie oczyszcza, po czym deacetyluje w znany
spos6b, zwlaszcza za pomoca roztworu alkoholanu
metalu alkalicznego.

WDA-1. Zam. 1143, Naklad 250 egz.
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