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Die Darstellung des Purins wurde bisher aus-
gehend von 4,5-Diaminopyrimidin durch RingschluB
mit Ameisensdurederivaten oder durch Umwandlung
substituierter Purine zum Grundkérper durchgefiihrt.
Beide Methoden sind zur einfachen Herstellung von
Purin wenig geeignet, da z. B. das 4,5-Diamino-
pyrimidin nur mittels eines mehrstufigen Verfahrens
(acht bis zehn Stufen) erhalten wird.

Auch die in der deutschen Patentschrift 941 289
beschricbene Methode, Purin durch Erhitzen von
Formamid im Autoklav bei 180 bis 220° C her-
zustellen, liefert nur verhiltnismaBig geringe Mengen
an Purin. Dariiber hinaus erfordert diese Methode
eine langwierige und aufwendige Aufarbeitung und
Reinigung des Verfahrensproduktes ‘iiber das Pikrat
bzw. Hydrochlorid.

"Durch die erfindungsgemife Umsetzung von Sal-
~zen oder Acylderivaten des Aminoacetonitrils mit
Trisformaminomethan, Formamidin-acetat oder Form-
amid bei erhohter Temperatur, wobei man im Falle
der Umsetzung eines Acylderivates des Aminoaceto-
nitrils mit - Trisformaminomethan gegebenenfalls
Ammoniak wihrend der Reaktion einleitet, gelingt
es, Purin auf einfache Weise und in guten Ausbeuten
herzustellen

Die Vorteile dieses neuen Verfahrens liegen darin,
daB es sich um eine Einstufenreaktion mit Hilfe leicht
zuginglicher Ausgangsverbindungen handelt, die in
guten. Ausbeuten zu einem sauberen Endprodukt
fiihrt.

' Beispiel 1

9,3 g Phthalimidoacetonitril, 40 g Trisformamino-
methan und 17 g Eisessig werden in Dimethyl-
formamid unter Einleiten von Ammoniak auf 120° C
erhitzt. AnschlieBend wird im Vakuum zur Trockne
eingeengt, der Riickstand mit wenig Wasser extra-
hiert, die wiBrige Losung mit Aktivkohle entfirbt
und mit Chloroform extrahiert. Das Purin scheidet
sich in reiner Form aus der Chloroformlésung ab.
Ausbeute: 40 bis 50°/e der Theorie, F. 217° C.

Beispiel 2

9,3 g Phthalimidoacetonitril und 30 g Formamidin-
acetat -werden in Butanol unter RiickfluB gekocht
und, wie vorstehend beschrieben, aufgearbeitet. Aus-
beute 45, F. 217° C,

Beispiel 3

7 g ‘neutrales Aminoacetonitril-sulfat und 18 g
Trisformaminomethan werden in Fisessig unter
RiickfluB gekocht und, wie vorstehend beschrieben,
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Verfahren zur Herstellung von Purin
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Farbwerke Hoechst Aktiengesellschaft
vormals Meister Lucius & Briining,
Frankfurt/M.

Dr. phil. Hellmut Bredereck, Dr. Franz Effenberger,
Stuttgart,
und Georg Rainer, Erlangen,
sind als Erfinder genannt worden
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aufgearbeitet. Ausbeute: 359/ der Theorie, F. 216
bis 217° C. .

Beispiel 4

8,0 g N-Benzoylaminoacetonitril (hergestellt nach
»Berichte der deutschen chemischen Gesellschaft«,
Bd. 36 [1903], S. 1646) und 36 g Trisformamino-
methan. werden in 15 ccm Eisessig und 45 ccm
Formamid unter Einleitenr von Ammoniak auf
125° C erhitzt und, wie oben beschrieben,
gearbeitet. Ausbeute an Purin: 48%. der Theone
F 216 bis 217° C.

Beispiel 5

5,25 g neutrales Aminoacetonitril-sulfat werden
mit 50 ccm Formamid vier Stunden auf 180° C er-
hitzt. AnschlieBend wird mit Soda neutralisiert, zur
Trockne eingeengt, durch Behandeln mit absolutem
Athanol von den Salzen getrennt, nochmals ein-
geengt, mit Wasser aufgenommen und mit Chloro-
form extrahiert. Aus der Chioroformlosung erhilt
man in einer Ausbeute von 259 der Theorie Purin.
F. 216 bis 217° C.

Beispiel 6

10,5 g neutrales Aminoacetonitrilsulfat, 58 g Tris-
formaminomethan und 60 ccm Formamid werden auf
175° C erhitzt. Nach Zugabe von Soda wird das
Formamid abdestilliert, der Riickstand mit Natron-
lauge gekocht, die Losung mit Salzsiure neutralisiert,
dann mit Essigsdure schwach angesiuert, zur
Trockne eingedampft und durch Auskochen mit

-Athanol unter Zusatz von Aktivkohle das Purin von

den anorganischen Salzen abgetrennt. Das Athanol
309 793/217
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wird abdestilliert, der Riickstand mit Wasser. auf- des Aminoacetonitrils mit Trisformaminomethan,
genommen und die wiBrige Losung mit Chloroform Formamidin-acetat oder Formamid bei erhShter
extrahiert. Ausbeute: 7,8 g (659 der Theorie); F.212 - Temperatur umsetzt, wobei man im Falle der
bis 213° C. ‘ Umsetzung eines Acylderivates des Aminoaceto-
Durch nochmaliges Umextrahieren aus wiBriger 5 - nitrils mit Trisformaminomethan gegebenenfalls
Losung mit Chloroform erhilt man sehr reines Purin Ammoniak wihrend der Reaktion einleitet und
. mit F. 217 bis 218°C. aus dem Reaktionsgemisch Purin abtrennt.
PATENTANSPRUCH:
Verfahren zur Herstellung von Purin, dadurch 1o In Betracht gezogene Druckschriften:
gekennzeichnet, dal man Salze oder Acylderivate Deutsche Patentschrift Nr. 941 289.
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