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Sposób wytwarzania formylokwercetyny

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarza¬
nia formylokwercetyny, zwłaszcza 8-formylo lub
6,8-dwuformylokwercetyny. Są to związki nowe o
działaniu farmakologicznym nie opisane w litera¬
turze.

Według wynalazku związki te otrzymuje się przez
ogrzewanie kwercetyny z sześciometylenoczteroami-
ną w obecności niższych kwasów alifatycznych, jak
kwas octowy i/lub mrówkowy i następne traktowa¬
nie mieszaniny reakcyjnej mocnym kwasem mine¬
ralnym, jak np. kwas solny. W przypadku stoso¬
wania sześciometylenoczteroaminy w stosunku mo¬
lowym 1—1,25 powstaje 8-formylokwercetyna, na¬
tomiast w przypadku stosowania szściometyleno-
czteroaminy w stosunku molowym 2—2,5 powstaje
6,8-dwuformylokwercetyny.

Reakcję prowadzi się w roztworze rozpuszczalni¬
ka organicznego, takiego jak aceton, alkanole i in¬
ne, korzystnie w temperaturze wrzenia mieszaniny
reakcyjnej. Po zadaniu roztworu kwasem mineral¬
nym mieszaninę oziębia się, a wytrącony osad wy¬
odrębnia i oczyszcza w znany sposób, np. przez
krystalizację lub przeprowadzenie w oksym bądź
acetylopochodną.

Przykład I. 1,51 g kwercetyny (0,005 mola)
i 0,85 g sześciometylenoczteroaminy (0,006 mola)
rozpuszczono w 50 ml 960/o etanolu, roztwór ogrza¬
no do wrzenia i dodano porcjami 2,2 ml mieszani¬
ny kwasu octowego i kwasu mrówkowego (1 : 1).

10

15

20

25

30

Mieszaninę reakcyjną ogrzewano na łaźni wodnej
przez około 4 godziny, po czym gorącą zawiesinę
wlano do 100 ml 0,5 n kwasu solnego i pozosta¬
wiono do ostygnięcia w temperaturze pokojowej.
Wytrącony osad odsączono, przemyto wodą i wysu¬
szono, a następnie oczyszczono przez krystalizację
z mieszaniny dwumetyloformamidu i etanolu. O-
trzymano 8-formylokwercetynę w postaci jasno-
żółtego proszku o temperaturze topnienia powyżej
330°C z wydajnością 90'°/o.

Po zacetylowaniu bezwodnikiem kwasu octowego
w pirydynie w temperaturze pokojowej otrzymano
czteroacetylo-8-formylokwercetynę, która po prze-
krystalizowaniu z etanolu topnieje w temperaturze
około 220°C z rozkładem i ma wygląd żółtego, kry¬
stalicznego proszku. Analiza składu chemicznego
odpowiada obliczeniom teoretycznym.

Przykład II. 1,51 g kwercetyny (0,005 mola)
i 1,7 g sześciometylenoczteroaminy (0,012 mola) roz¬
puszczono w 50 ml 96°/o etanolu, roztwór ogrzano
do wrzenia i dodano porcjami 4,4 mieszaniny kwa¬
su octowego i kwasu mrówkowego (1 : 1). Miesza¬
ninę reakcyjną ogrzewano na łaźni wodnej w ciągu
około 4 godzin, po czym gorącą zawiesinę wlano do
100 ml 0,5 n kwasu solnego i pozostawiono do o-
stygnięcia w temperaturze pokojowej. Wytrącony
osad odsączono, przemyto wodą i wysuszono, a na¬
stępnie oczyszczono przez krystalizację z mieszani¬
ny dwumetyloformamidu i etanolu. Otrzymano 6,8-
-dwuformylokwercetynę w postaci jasnożółtego
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proszku o temperaturze topnienia powyżej 330°C
z wydajnością 90l0/o.

Po zacetylowaniu bezwodnikiem kwasu octowego
w pirydynie w temperaturze pokojowej otrzymano
czteroacetylo-6,8-dwuformylokwercetynę, która po
przekrystalizowaniu z etanolem topnieje w tempe¬
raturze około 215°C z rozkładem i ma wygląd żół¬
tego krystalicznego proszku. Analiza składu che¬
micznego odpowiada obliczeniom teoretycznym.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób wytwarzania formylokwercetyny, zna¬
mienny tym, że kwercetynę ogrzewa się z sześcio-
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metylenoczteroaminą w roztworze rozpuszczalnika
organicznego, takiego jak aceton, alkanole i inne,
w obecności niższych kwasów alifatycznych, mie¬
szaninę zadaje się mocnym kwasem mineralnym
takim jak kwas solny, po czym produkt wyodręb¬
nia się i oczyszcza w znany sposób.

2. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
w celu otrzymania 8-formylokwercetyny stosuje się
sześciometylenoczteroaminę w stosunku molowym
1—1,25, a w celu otrzymania 6,8-dwuformylo-kwer-
cetyny stosuje się sześciometylenoczteroaminę w
stosunku molowym 2—2,5.
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