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Sposób wytwarzania nowych pochodnych
2-(2'-hydroksybenzylo)-3-hydroksypirydyny

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarza¬
nia nowych pochodnych 2-/2'-hydroksybenzylo/-3-
-hydroksypirydymy o wzorze ogólnym 1, w któ¬

rym Rv R2 i R3 mogą być jednakowe lub różne
i oznaczają atom wodoru, chlorowca, grupę alki¬
lową o 1—5 atomach węgla, alkoksylową, arylo-
wą, nitrową, cyjanową i sulfonamidową, o dowol¬
nej kombinacji tych podstawników w pozycjach
3, 4, 5, 6 pierścienia benzenowego. Związki tego
typu mogą być wykorzystane jako środki bakte¬
riobójcze albo materiał wyjściowy do otrzymywa¬
nia preparatów aktywnych biologicznie.

Sposób według wynalazku polega na reakcji
podstawionych fenoli o wzorze ogólnym 2, w któ¬
rym R?1 R2 i R3 mają wyżej podane znaczenia
z odpowiednimi solami 2-/N, N, N-trójalkiloami-
nometylo/3-hydroksypirydyniowymi o wzorze ogól¬
nym 3, w którym R4, R5 i R6 mogą być jednakowe
lub różne i oznaczają grupę alkilową o 1—4 ato¬
mach węgla, zaś X- oznacza aniom chlorowcowy
lub anion alkilo- lub arylosiarczanowy. Reakcję
prowadzi się przez ogrzewanie produktów wyj¬
ściowych z wodorotlenkiem metalu alkalicznego,
korzystnie z wodorotlenkiem sodowym lub pota¬
sowym, w środowisku wodnym albo w środowisku
alkoholu alifatycznego albo też mieszaninie wod-
no-alkomolowej.

Proces przebiega korzystnie w temperaturze
wrzenia mieszaniny reakcyjnej w ciągu 6—10 go-
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dżin. Po zakończeniu reakcji i ewentualnym za¬
gęszczeniu mieszaniny reakcyjnej, całość zakwa¬
sza się i wyodrębnia produkt znanymi metodami,
na przykład przez usunięcie nieprzereagowanego
fenolu z parą wodną i krystalizację pozostałości.

Sposobem według wynalazku uzyskuje się pro¬
dukt bardzo prosto, z wysoką wydajnością, o du¬
żym stopniu czystości, przy czym produkty wyj¬
ściowe są łatwo dostępne.

Przedmiot wynalazku jest bliżej wyjaśniony w
przykładach wykonania, które jednakże nie ogra¬
niczają zakresu jego stosowania.

Przykład I. 22,9 g (0,1 mola) chlorku 2-1
/trójetyloaminometylo/-3^hydrofcsypirydyniowego i
25,8 g (0,2 mola) p-chlorofenoilu rozpuszcza się w
200 ml roztworu wodnego zawierającego 14 g
(0,35 mola) wodorotlenku sodowego.

Mieszaninę ogrzewa się w temperaturze wrzenia
w ciągu 10 godzin. Po oziębieniu, całość zakwasza
się kwasem solnym i oddestylowuje nadmiar p-
-chlorofenolu z parą wodną. Pozostały osad 2-/2'-
-hydrokisy-5/-€hlorobenzylo/-3-hydroiksypirydyny
odsącza się. Po krystalizacji z mieszaniny etanol-
-woda otrzymuje się 22,6 g produktu o tempera¬
turze topnienia 202—4°C, co stanowi 96% wy¬
dajności teoretycznej w przeliczeniu na użytą sól
pirydyn!ową.

Przykład II. 30,6 (0,1 mola) jodku 2-/dwu-
etylometyloaminometylo/-3-hydroiksypirydyniowego
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i 16,2 g (0,15 mola) p-krezolu rozpuszcza się w
300 ml butanolu zawierającego 16,8 g (0,3 mola)
wodorotlenku potasowego. Mieszaninę ogrzewa się
w temperaturze wrzenia w ciągu 6 godzin. Buta¬
nol oddestylowuje się, dodaje 100 ml wody, zakwa¬
sza kwasem octowym i usuwa nadmiar p-krezolu
przez destylację z parą wodną.

Po oziębieniu odsącza się powstały osad i po
krystalizacji z etanolu otrzymuje 18,7 g 2-/2'-hy-
droksy-5/-metylobenzylo/-3-hydroksypirydyny o
temperaturze topnienia 191—3°C, co stanowi 87%
wydajności w przeliczeniu na użytą sól pirydy-
niową.

Przykład III. 26,2 g (0,1 mola) metylosiar-
czanu 2-/t:rójmetyloaminometylo/-3-hydroksypiry-
dyniowego, 21,5 g (0,15 mola) 3-metylo-4-chlorofe-
nolu i 16,8 g (0,3 mola) wodorotlenku potasu roz¬
puszcza się w 200 ml mieszaniny etanol-woda

- (1 : 1). Całość ogrzewa się w temperaturze wrze¬
nia w ciągu 8 godzin. Etanol oddestylowuje ,>ię,
a pozostałość zakwasza kwasem siarkowym. Po
oziębieniu sączy się wydzielony osad.

Otrzymuje się 20,2 g 2-/2'-hydroksy-4'^metylo-5'-
-chlorobenzylo/-3-hydroksypirydyny o temperatu¬
rze topnienia 219,5—221°C po krystalizacji z mie¬
szaniny etanol-woda, co stanowi 81% wydajności
w przeliczeniu na użytą sól pirydyniową.

Przykład IV. 25 g (0,1 mola) bromku 2-/
/etylodwume1;yloamino.metylo/-3-hydraksypirydy-
niowego, 39,2 g (0,2 mola) 2,4,5-trójchlorofenolu
i* 16 g (0,4 mola) wodorotlenku sodowego rozpusz¬
cza się w 200 ml etanolu. Całość ogrzewa się w
temperaturze wrzenia przez 10 godzin, oddestylo¬
wuje się alkohol, dodaje 200 ml wody i zakwasza
kwasem solnym.

Nadmiar fenolu usuwa się przez destylację z pa¬
rą wodną. Po oziębieniu wydzielony osad odsącza
się. Po krystalizacji z mieszaniny metanol-woda
otrzymuje się 17,9 g 2-/2'-hydroksy-3',5',6'-trój-
chlorobenzylo/-3-hydroiksypirydyny o temperaturze
topnienia 203—204°C, co stanowi 59% wydajności

ld w przeliczeniu na użytą sól pirydyniową.

Zastrzeżenie patentowe
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Sposób wytwarzania nowych pO€hodnych 2-/2'-
-hydroiksybenzylo/-3-hydroksypirydyny o wzorze
ogólnym 1, w którym Rv R2 i R3 mogą być jed¬
nakowe lub różne i oznaczają atom wodoru, chlo-

20 rowca, grupę alkilową o 1—5 atomach węgla, al-
koksylową, arylową, nitrową, cyjanową, sulfona-
midową, o dowolnej kombinacji tych podstawni¬
ków w pierścieniu benzenowym, znamienny tym,
że pochodne fenoli o wzorze ogólnym 2, w którym

25 Rv R2, R3 mają wyżej podane znaczenia, poddaje
się reakcji z odpowiednimi solami 2-/N, N, N-
-trójaLkiloaminomeitylo/-3-hydroksypirydyniowymi

o wzorze ogólnym 3, w którym R4, R5 i R6 mogą
być jednakoiwe lub różne i oznaczają grupę alki¬
lową o 1—4 atomach węgla, zaś X— oznacza anion
chlorowcowy lub anion arylo- lub alkilosiarcza-
nowy, przy czym reakcję tę prowadzi się w obec¬
ności wodorotlenku metalu alkalicznego, w śro-

35 dowLsku takiego rozpuszczalnika jak woda i/lub
alkohol alifatyczny, korzystnie w temperaturze

- wrzenia mieszaniny reakcyjnej w ciągu 6—10 go¬
dzin.
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