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Осуществлен  новый  синтез  7-хлораллоксазина  конденсацией  4-хлор -
о -фенилендиамиха  с  виолуровой  кислотой  в  3 N НС 1. В  50% уксусной  кис -
лоте  при  конденсации  этих  яке  исходных  веществ  образуется  уреид  б -хлор -
2-оксихиноксалинкарбоновой -3 кислоты . 

Синтез  7-хлор  аллоксазина , обладающего  диуретической  активно - 
стью 2 , впервые  осуществлен  конденсацией  4-хлор  -о - фенилендиамина  c 
аллоксаномз ' ¢. 

Представлялось  интересным  распространить  на  7-хлор  аллоксазин  (I) 
метод  синтеза  алло - с  изоаллоксазинов  конденсацией  ароматических  
о -диаминов  c виолуровой  кислотой 5 : реакция  протекает  неоднозначно  
и  в  зависимости  от  кислотности  среды  образуется  аллоксазин  или  уреид  
оксихиноксалинкарбоновой  кислоты . 

При  конденсации  4-хл oр -o-фенилендиамина  и  виолуровой  кислоты  
в  сильно  кислой  среде  (3 N соляная  кислота ) получен  I c выходом  60%. 
Однако  при  конденсации  в  разбавленной  уксусной  кислоте  наряду  
c 7-хлораллоксазином  . ( выход  10%)  получен  не  уреид  7-хлор -2- оксихи - 
ноксалинкарбоновой -3 кислоты  (III), a уреид  6-хлор -2-oк cи xин oк caлин - 
карбоновой -3 кислоты  II ( выход  30%).  Это , по -видимому , может  быть  
объяснена  изменением  нуклеофильности  двух  атомов  азота  аминогрупп  
4-хлор -o- фенилехдиамина  при  конденсации  c виолуровой  кислотой , за - 
висящим  от  кислотности  средь . 

Строение  I доказано  расщеплением  его  нагреванием  в  серной  кислоте  
в  7-хлор -2- аминоаллоксазин  (IV), a уреида  6-xлор -2-оксихиноксалинкар -
боновой -3 кислоты  (II) — расщеплением  нагреванием  c 1 N NaOH 
в • 6-хлор -2- оксихиноксалснкарбоновую -3 кислоту  (V) c последующим  
декарбоксилированиеу  в  6-хлор -2-оксихиноесалин  (VI) с  сравнением ` 
свойств  соединений  IV и  VI c литературными  даннымис ' б :  Спектры  по -
глощения  I и  II представлены  на  рисунке . 

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ  ЧАСТЬ  

7-Хлораллоксазин  (I). Смесь  1,57 г  виолуровой  кислоты  и  1,64 
4-хло p- о -фенилендиамина  кипятят  в  40 мл  3 N соляной  кислоты  4 часа . 
Из  охлажденной  до  комнатной  температуры  реакционной  смеси  отфиль -
тровывают  1,5 г  (60%)  желтого  осадка  и  промывают  его  кипящей  водой  
и  спиртом  (2X20 мл ). Лимонно -желтые  иглы  ( из  ледяной  уксусной  ки -
слоты ), не  плавящиеся  до  3600. По  литературннм  данныу 3 , т . пл . >360°. 
Осадок  iроматографируют  на  бумаге  марки  «М » в  восходящем  потоке  

* Сообщение  XI см .'. 
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в  системе  • н -бутанол  — пиридин  — вода  (6 :  4:  3) . Получают  пятно  c Rf 
0;80 ( светло -синяя  флуоресценция ). По  литературным  данным 4 , Rt  0,81. 
Спектр  поглощения  в  0,1 N растворе  едкого  натра : т ¢х , ммк : 220 
( к  3,32. 104), 262 ( в  3,52 • iO4), 335 ( е  0,65. 104), 340 ( в  0,79. 104 ), 398 
( к  0,53. 104), 425 ( н  0,60• 104), что  соответствует  литературным  данным 4 . 
Спектр  поглощения  в  спир  т  е : ! т ¢х , ммк : 219 ( в  3,48.104 ) , 245 ( е  2 , 84  10k),  
333 ( в  0,64. 10),  365 ( н  0,69. 104 ),  374 ( н  0,78 •  104 ). Найдено : С  48,04, 
48,27; Н  2,39, 2,26; Cl  14,04,  13,95%.  С 1 о Н 5С 1N 402 . Вычислёно : С  48,31; 
Н  2,03; Cl  14,26%. 

Уреид  б -хлор -2-оксихин ®ксалинкарб ®новой -3 кислоты  (I I).  Смесь  
1,57 г  виолу ,ровой  кислоты , 1,64 г  4- хлор - о -фенилендиамина  . и  30 мл  50%  
уксусной  кислоты  кипятят  5 часов . Из  охлажденной  реакционной  смеси  
отфильтровьгвают  0,80 г  (30,0%)  уреидга  II, содержащего  примесь  _ I 
( около  10%). Светло -желтые  иглы  ( из  50% уксусной  кислоты ) с  т . пл . 
248-250° ( с  разл .). По  литературным  данным 4 , т . пл . 249-251° ( с  разл .). 
B системе  н - бутанол  — пиридин  — вода  (G :  4:  3) Rt 0,67 ( желто -зёленая  
флуоресценция ). По  литературным  данным 4 , Rt 0,65. Спектр  поглощения  
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• 	 Спектр  поглощения  ( в  0,1 N NaQH): 
I — 7-алораллоксазии ; II — уреид  6-xл op-2-оксихиноксалинкарбоновой -3 

кислоты .. 

в  0,1 N растворе  едкого  натра : 2 ах  230 ммк  ( к  3,66..10)  и  315 ммк  
( в  0,54. 104), что  соответствует  литературным  данным 4 . Спектр  поглоще -
ния  в  спирте : птах , ммк : 225 ( Е  3,69.104), 307 ( Е  0,82. i0),  368 
(s  0,19.104).  Найдено : C 44,98, 44,97; Н  3,00, 3,08; Cl  13,81,  13,70%.  
С 1оН 7С 1N403. Вычислено : C 45,04; H 2,65; Cl  13,30%. 

Для  определения  примеси  7-хлораллоксазина  образец  уреида  хрома  
тографируют  со  свидетелями  в  той  же  системе . Пятна , полученные  на  
хроматограмме , элюируют  спиртом  и  количественно  анализируют  мето -
дом  флуорометрии . 

7-Хлор -2-аминохинокеалин  (IV). 3,0 г  I и  20 мл  75%о  серной  кислоты  
нагревают  при  200-2050  1 час  и  по  охлаждении  реакционную  смесь  . 
выливают  на  измельченный  лед . Отделяют  коричнево -зеленый  осадок  
1,4 г  ( неизменившийся  7-хлораллоксазин )- K маточному  раствору  при -
бавляют  10%о  раствор  едкого  натра  до  рН  10, отделяют  выделившийся . 
осадок  — 0,4 г  (20%) и  очищают  возгонкой  в  вакууме  при  150-160° 
(10 мм ) . Лимонно -желтые  кристаллы  c т . пл .. 194-196°,_ По  литератур - 
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ны  м  данным , т . пл .  185—i90° , 199-200° .  Найдено : C 53,43, 53,36; 
Н  3,40, 3,65; Cl 20,04,  20,13%.  C8HH 6C1N8 . Вычислено : С  53,50; Н  3,37; 
Cl  19,74%. 

6-Клор -2-Оксихиноксалин  (VI). 1,0 г  уреида  кислоты  II и  20 мл  1. N 
NaOH кипятят  3 часа . Реакционную  смесь  подкисляют  соляно й  кисло -. 
той  ( до  кислой  реакции  по  конго ) и  отфильтровывают  0,6 г  кислотьа . 
Фильтрат  кипятят  с  5 мл  нитробензола  10- 1 5  минут . По cле  охлаждения  
отделяют  0,2 г  осадка , который  очищают  возгонкой  в  вакууме  при  160— 
170° (10 мм ). Лимонно -желтые  кристаллы , т . пл . 301-302°. По  литера -
турным  данны  м 4, т . пл . 300-303°. Найдено : С  53,38, 53,42; Н  2,85; 3,01; 
C1 19,21, 19,52%. C 8H,C1N2®. Вычислено : C 53,20; Н  2 ,79; Cl  19,52%• 
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А  new procedure for the synthesis of 7-chl о rо alloх azine by condens-
ation df 4-chloro- о - р heп yl е n е diamine with violuric acid in 3 N hydrochloric 
acid has been evolved. At c о ndéп satioп  of the same substances in 50% 
acetic acid ureide of 6-chloro-2-hydr ох yquiп oха line ,р arb ох ylic-3-acid is 
formed. 
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