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\/I SYNTEZA NIEKTORYCH DERIVATOV ALKALOIDOV (I)

K. BABOR, 1. JEZO, A. RYBAR
Ustav chemickej technoldgie organickyjch ldtok Slovenskej akadémie vied v Bratislave

Farmakologické vlastnosti a-alokryptopinu [1,2,3,4] st také zaujimavé, ze
sme sa okrem iného pokiusili aj o syntézu jeho derivitov pomerne lahsie
pristupnych, aby sme mohli vysktsat ich farmakodynamické pésobenie.
Jedna z latok, ktort sme pripravili synteticky, md Struktdru (1),
kym «-alokryptopin mé $truktaru (2).
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Pri syntéze tejto zluceniny sme postupovali takto:

Redukeciou papaverinu [5] ziskany tetrahydropapaverin d4 posobenim metyl-
alu norkoralydin [6], ktory varom s metyljodidom prechddza na prislusny
metojodid. Varom norkoralydinmetojodidu s hydroxydom striebornym na-
stava odStiepenie HJ za tvorby anhydrotetrahydrometyl-¥-palmatinu, ktory
posobenim kyseliny perbenzoovej prechadza na prislusny aminoxyd a konecne
izomerdciou na P-kryptopalmatin. Schematicky mozno reakény postup zna-
zornit takto:
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Pokusna ¢ast
Vsetky body topenia st nekorigované.
Norkoralydinmetojodid (I):

3 g norkoralydin-hydrochloridu priddme do roztoku 0,18 g Na v 60 ml
absolatneho etanolu. Po 10-minttovom zahrievani na vodnom kuapeli priddme
10 ml CH,J a reakénti zmes varime 5 hodin pod spatnym chladi¢om. Po vychlad-
nuti nerozpustny podiel odsajeme, premyjeme etanolom a vodou. ZvySok na
filtri d4 po prekrystalovani z etanolu 2,86 g, t. j. 75,19, pozadovaného metojo-
didu bledozltych ihlic s b. t. = 248° C(r) (etanol).

Pre Cy,HyyNO,J je teoreticky J = 25,579,

najdené J = 25,419,.

Anhydrotetrahydrometyl-¥-palmatin-N -oxyd:

2,86 g I rozpustime v 60 ml vricej vody a do roztoku pridame AgOH, pri-
praveny z 1,16 g AgNO,;. Reakénti zmes pol hodiny varime, potom za hortca
prefiltrujeme a vo filtrate zistujeme pritomnost iénov J’ dusiénanom striebor-
nym. Ak st tieto pritomné, opit pridame suspenziu AgOH a cely proces opa-
kujeme. Po tdplnom odstraneni iénov J’ filtrat vakuove odparime do sucha
a odparok eSte 1 hodinu zahrievame vo vakuu na 100° C. Takto ziskame surovy
anhydrotetrahydrometyl- ¥-palmatin (1,5 g, t.j. 70,6%,), ktory bez ¢istenia
rozpustime v 5 ml suchého chloroformu a do roztoku pridime roztok 2,2 g
kyseliny perbenzoovej v 10 ml chloroformu tak, aby teplota neprekroéila 5° C.
Reakénti zmes nechame 12 hodin stat a potom ju vytrepeme 109,-nym NaOH,
z ktorého vykrystaluje 0,3 g, t.j. 149, pozadovaného aminoxydu s b. t. =
= 138—140° C (r) (chloroform).

Pre C;,H,,O;N je teoreticky N = 3,639%,

néjdené N = 3,489,

- Kryptopalmatin:

300 mg IIT priddme do zmesi 3 ml ladovej kyseliny octovej a 1,5 ml koncen-
trovenej HCl a reak¢nu zmes zahrievame 1 hodinu na vodnom kupeli. Po vy-
chladnuti vykrystaluje 80 mg, t. j. 26,7%, hydrochloridu pozadovanej latky
s b. t. = 200—201° C(r) (zried.HCI).

Pre C,,H,,0;N.HCI je teoreticky N = 3,329, Cl = 8,409,
najdené N = 3,41% Cl = 8,36%.
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Sdhrn

Opisali sme syntézu @-kryptopalmatinu z papaverinu cez tetrahydropapa-
verin, norkoralydin, norkoralydinmetojodid, anhydrotetrahydrometyl-¥-pal-
matin a jeho oxyd.

CHHTE3 HEKOTOPBIX NPOH3BOAHbBIX AJIKAJIOHILOB

K. BABOP, U. E)XXO, A. PUBAP
Hucturyr  xumuuecrnoti  Texwonoeuuw opeanuueckux coedunenuti Caosaykod
Axademuu Hayrx bBparucaasa

BriBosH

OnHcan cunres  3,4,7,8-6uc(3',4’- 1uMeTOKCHOEHS) - N -MeTHJI-6-OKCOHOHAMETHJIIGH-
HMHHa H3 nanasepHHA yepe3 [POMEXYTOYHBE TETPAarHApOMaNdaBepHH, HOPKOAJHIHUH,
HOPKOaJHAHHMeToHOAUA, 3,4,7,8-6Hc(3’,4’-IHMETOKCHGeH3) -N-MeTHI-HOHaMeTHIIeH- A5 5-

3H-HMHH H €ro OKHCb.
[Tonyueno B pemakuuu 30-ro centsGps 1953 r.

SYNTHESE EINIGER ALKALOID-DERIVATEN (I)

K. BABOR; 1. JEZO, A. RYBAR

Institut fiir chemasche Technologie organischer Stoffe der Slowakischen Akademie der Wissen-
schaften tn Bratislava

Zusammenfassung

Es wird die Synthese von Y-Kryptopalmatin aus Papaverin iiber Tetrahydropapa-
verin, Norkoralydin, Norkoralydinmetojodid, Anhydrotetrahydromethyl- ¥-Palmatin und

sein Oxyd beschrieben.
In die Redaktion eingelangt den 30. IX. 1953
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