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Sposób otrzymywania nowych pochodnych
2,3-benzo-4-azafluorenonu

Przedmiotem wynalazku jest sposób otrzymywania
nowych pochodnych 2,3-benzo-4-azafluorenonu o wzo¬
rze 1, w którym R oznacza atom chloru, grupę wodoro¬
tlenową, niższą grupę alkoksylową, zwłaszcza metoksy-
lową lub grupę fenoksylową.

Wymienione pochodne są związkami drobnokrysta-
licznymi o żółtym zabarwieniu lub bezbarwne. W wodzie
są nierozpuszczalne. Badania farmakologiczne wykaza¬
ły, że posiadają one działanie przeciwbólowe, co spraw¬
dzono w teście gorącej płytki i fenylobenzochinonowym
u myszy. Wykazują one również działanie przeciwza¬
palne na karageninowy obrzęk łapy szczura. Ze względu
na powyższe właściwości mogą one znaleźć zastosowanie
jako środki terapeutyczne.

Sposobem według wynalazku pochodne o wzorze 1,
w którym R ma wyżej podane znaczenie, otrzymuje się
na drodze reakcji pochodnej kwasu 2-fenylo-chinolino-3-
-karboksylowego o wzorze 2, w którym R oznacza atom
chloru lub grupę hydroksylową, a R' oznacza atom chlo¬
ru, grupę etoksylową lub aminową, z kwasem polifosfo-
rowym o zawartości najkorzystniej około 82% P305. Pro¬
ces prowadzi się w temperaturze podwyższonej korzyst¬
nie w zakresie 130—160°C.

Jeżeli sposobem według wynalazku jako produkt koń¬
cowy otrzyma się związek o wzorze 1, w którym R ozna¬
cza grupę hydroksylową, wówczas pochodną tę można
ewentualnie przeprowadzić w pochodną 1-chlorową na
drodze reakcji z chlorkiem tionylu. Otrzymany jako pro¬
dukt reakcji związek o wzorze 1, w którm R oznacza
atom chloru można również ewentualnie przekształcić

10

15

20

25

w znany sposób w pochodną l^alkoksylową lub 1-feno-
ksylową przez ogrzewanie odpowiednio z alkoksylanem
sodowym w metanolu lub z fenolem.

Właściwości przedstawicieli związków otrzymywanych
sposobem według wynalazku przytoczone są w tablicy.

Tablica

Nr

1

2

3

4

Związek o
wzorze 1 w

którym R
oznacza

grupę

-CL

-OH

-OCH3

-OC6H5

Tempe¬
ratura

topnie¬
nia

201

>400

152—154

244

Postać

krystalicz¬
na

bezbarwne

igły (ben¬
zen)
żóte igły
(DMF)
bezbarwne

igły (cyklo¬
heksan)
bezbarwne

płytki (to¬
luen)

Temperatu¬
ra topnie¬

nia soli °C

sól sodowa

>400

Przykłady ilustrują sposób według wynalazku.
Przykład I. Chlorek kwasu 4-chloro-2-fenylo-chi-

nolino-3-karboksylowego (0,1 mola) ogrzewano z 10
30 krotną wagowo ilością kwasu polifosforowego o za-
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wartości 82% P2Os przez 3 godziny w temperaturze 130—
140°C. Następnie mieszaninę reakcyjną w!ano do wody
i zobojętniono stężonym amoniakiem. Wydzielony pro¬
dukt oczyszczono przez krystalizację z acetonu i ksyle¬
nu. Otrzymano l-chloro-2,3-benzo-4-azofluorenon z wy- 5
dajnością 78 %.

Przykład II. Amid kwasu 4-chloro-2-fenylo-chi-
nolino-3-karboksylowego (0,1 mola) ogrzewano z 10
krotną wagowo ilością kwasu polifosforowego (82%
P2O5) przez 3 godziny w temperaturze 140—150 °C. Pro- 10
dukt wydzielono i oczyszczono jak w przykładzie I. O-
trzymano l-chloro-2,3-benzo-4-azafluorenon z wydajnoś¬
cią 52%.

Przykład III. Ester etylowy kwasu 4-hydroksy-2-
-fenylo-chinolino-3-karboksylowego (0,1 mola) ogrze- 15
wano z 10 krotną ilością kwasu polifosforowego (82%
P2Os) przez 3 godziny w temperaturze 150—160°C. Mie¬
szaninę poreakcyjną po ochłodzeniu wlano do wody i od¬
sączono osad. Osad rozpuszczono na gorąco w 80% eta¬
nolu z dodatkiem 20% wodnego roztworu KOH. Po 20
ochłodzeniu z roztworu wykrystalizowała sól potasowa
produktu. Sól rozłożono 10% kwasem solnym. Otrzy¬
mano l-hydroksy-2,3-benzo-4-azafluorenon z wydajnoś¬
cią 60%.

Przykład IV. l-chloro-2,3-benzo-4-azafluorenon 35
(0,01 mola) otrzymany według przykładu I wprowa¬
dzono do roztworu 0,01 mola metalicznego sodu w 50 ml
absolutnego metanolu i ogrzewano do wrzenia przez 1
godzinę. Roztwór wlano do wody i odsączono wytrąco¬
ny osad. Produkt oczyszczono przez krystalizację z cy- 30
kloheksanu. Otrzymano l-metoksy-2,3-benzo-4-azafluore-
non z wydajnością 80%.

Przykład V. l-chloro-2,3-benzo-4-azafluorenon
(0,02 mola) otrzymany według przykładu II ogrzewano
do wrzenia przez 2 godziny w 25 g fenolu. Po ochłodzę- 35

niu dodano do mieszaniny reakcyjnej 100 ml etanolu i
wlano roztwór do 500 ml 50% wodorotlenku potasu.
Odsączony osad suszono i krystalizowano z ksylenu. O-
trzymano l-fenoksy-2,3-benzo-4-azafluorenon z wydaj¬
nością 46%.

Przykład VI. l-Hydroksy-2,3-benzo-4-azafluore¬
non (0,1 mola) otrzymany według przykładu III ogrze¬
wano w 200 ml chlorku tionylu. Po oddestylowaniu oko¬
ło 100 ml nadmiaru rozpuszczalnika pozostałość wlewa¬
no do 500 g lodu. Wytrącony osad po odsączeniu roz¬
cierano w stężonym amoniaku i oczyszczono jak w przy¬
kładzie I. Otrzymano l-chloro-2,3-benzo-4-azafluorenon
z wydajnością 70%.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób otrzymywania nowych pochodnych 2,3-
-benzo-4-azafluorenonu o wzorze 1, w którym R ozna¬
cza atom chloru, grupę wodorotlenową, niższą grupę alko-
ksylową, zwłaszcza metoksylową lub grupę fenoksylową,
znamienny tym, że pochodną kwasu 2-fenylochinoli-
no-3-karboksylowego o wzorze 2, w którym R oznacza
atom chloru lub grupę hydroksylową, a R' oznacza atom
chloru, grupę etoksylową lub aminową poddaje się reak¬
cji z kwasem polifosforowym, a otrzymany związek o
wzorze 1, jeżeli R oznacza grupę hydroksylową ewentual¬
nie przeprowadza się w pochodną 1-chlorową na drodze
reakcji z chlorkiem tionylu i związek o wzorze 1, w którym
R oznacza atom chloru ewentualnie przeprowadza się w
znany sposób w pochodną 1-alkoksylową lub 1-fenoksy¬
lową.

2. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że pro¬
dukt we wzorze 1, w którym R oznacza atom chloru prze¬
kształca się w pochodną 1-alkoksylową lub 1-fenoksy-
lową przez ogrzewanie odpowiednio z alkoksylanem so¬
dowym w alkoholu lub z fenolem.

Wzór 1

C6H5

Wzór 2

ŁDD Z-d 2, Z. 678/1400/81, n. 105+20 egz.
Cena 45 zł


	PL111898B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DRAWINGS
	DESCRIPTION


