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"du Pai -nłowego

Sposób wytwarzania monochlorowodorku 2,4,5-trójamino-
6-hydroksypirymidyny

Spośród chlorowodorków 2, 4, 5-trójamino-6-hy-
droksypirymidyny znany jest dwuchlorowodorek,
natomiast monochlorowodorek o wzorze 2 nie był
dotychczas otrzymany i opisany. Dwuchlorowodorek
otrzymuje się w znany sposób (W. Traube, Ber. 33,
1371, 19G0) przez redukcję 2, 4-dwuamino-5-nitrozo-
-6-hydroksypirymidyny o wzorze 1 siarczkiem amo¬
nowym w roztworze wodnym przy nadmiarze czyn^
nika redukującego w temperaturze wrzenia. Po¬
wstałą w wyniku redukcji trójaminohydroksypiry-
midynę wyodrębnia się w postaci siarczanu ze
względu na małą rozpuszczalność tego związku,
a następnie przez konwersję siarczanu chlorkiem
barowym otrzymuje się dwuchlorowodorek.
Stwierdzono, że monochlorowodorek 2, 4, 5-trój-

amino-6-hydroksypirymidyny jest znacznie trudniej
rozpuszczalny niż dwuchlorowodorek i że można
go wytrącić z roztworu reakcyjnego, w którym zo¬
stał utworzony przez zakwaszenie tego roztworu do
wartości pH = 2 pod warunkiem, że roztwór ten
jest dostatecznie stężony. Przy silniejszym zakwa¬
szeniu monochlorowodorek przechodzi w dwuchloro¬
wodorek pozostający w roztworze.
W celu osiągnięcia dostatecznego stężenia roztwo¬

ru reakcyjnego stosuje się do redukcji według wy¬
nalazku jak najmniejszą ilość wody niezbędną do
rozpuszczenia 2, 4-dwuamino-5-nitrozo-6-hydroksy-
pirymidyny, a zamiast roztworu siarczku amonowe¬
go przygotowanego w zwykły sposób przez nasyca¬
nie wody amoniakalnej siarkowodorem wprowadza
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się do roztworu 2, 4-dwuamino-5-nitrozo-6-hydrok-
sypirymidyny, nasycony roztwór równoważnych
ilości siarczku sodowego i chlorku amonowego. Po
skończonej redukcji roztwór poreakcyjny zobojętnia
się ostrożnie stężonym kwasem solnym do wartości
pH = 7,5 — 7,0 i odsącza wydzieloną siarkę. Na¬
stępnie przesącz w temperaturze pokojowej zakwa¬
sza się stężonym kwasem solnym do wartości
pH = 2 w celu wytrącenia monochlorowodorku.
Otrzymuje się produkt krystaliczny stanowiący
w ogromnej większości monochlorowodorek 2, 4,
5-trójamino-6-hydroksypirymidyny.
Przykład. Do kolby zawierającej 40 ml gorą¬

cej wody dodano 17 g 2, 4-dwuamino-5-nitrozo-
-6-hydroksypirymidyny, po ogrzaniu do tempera¬
tury 60° dodano roztwór zawierający 72 g siarczku
sodowego i 32 g chlorku amonowego w 70 ml wody.
podwyższając temperaturę do 80°. Po rozpuszczeniu
całej nitrozopirymidyny mieszano 30 minut, po czym
odpowietrzono kolbę i po schłodzeniu do 60° zobo¬
jętniono stężonym kwasem solnym do wartości
pH = 7,5 — 7,0. Następnie po oziębieniu do tempe¬
ratury pokojowej odsączono siarkę, a otrzymany
przesącz zakwaszono stężonym HC1 aż do wartości
pH = 2. Strącił się jasnożółty osad, który odsączo¬
no i wysuszono w temperaturze 60°. Otrzymano
21,2 g surowego produktu zawierającego 80°/o mono_
chlorowodorku 2, 4, 5-trójamino-6-hydroksypirymi_
dyny, co stanowi 94,8%> wydajności teoretycznej
w przeliczeniu na nitrozopirymidynę.
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Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania monochlorowodorku 2, 4, 5-
-trójamino-6-hydroksypirymidyny przez redukcję
2, 4 - dwuamino - 5 - nitrozo- 6 -hydroksypirymidyny
siarczkiem amonowym, znamienny tym, że nasyco¬

ny roztwór 2, 4-dwuamino-5-nitrozo-6-hydroksypi-
rymidyny redukuje się nasyconym roztworem rów¬
noważnych ilości siarczku sodowego i chlorku amo¬
nowego, a produkt redukcji wytrąca się kwasem
solnym przez zakwaszenie roztworu do wartości
pH = 2.
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