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tok 6-/N,N-dialkylamino/-3-azoarénpyridazf{~
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lamino alebo morfolfnoskupina a Ar je zvydok ’ R1R2N—<e—/>— Ne=N=-A  /I/
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11, kde RTR2N a Ar znamend to isté ake vo : / \
vzorci I a X je tetrafluoroborét, perchlo-

r4t, brom sa pbsobf hydrazinhydrétom v eta- RinzN'<:*_:>“N =N AP Hx /117
nole pri teplote 0 a% 25 OC, Lé&tky predsta-~ . . A O .
vujd nové 3,6-disubstituované derivdty py- ‘

ridazinu, ktoréd sd medziproduktom pre pri-
pravu pyridazfnov 8 farmaceutickym vyu¥{-

tim,
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Vyndlez sa tyka 6Q/N,N-dialkylemino/-)-azonrénpyrldazinov vzorce [
12 —
R'RN / N =N~ AP /1/

avaninne

kde RIRZN je dimetylamino alebo morfol!noakupina a Ar Jje zvySok benzénu substituovany
nitroskupinou, halogénskupinou alebo metylskupinou a spdsobu ich pripravy.
Uvedené ldtky neboli doteraz v literatdre popisané.

Podstata spbsobu ich pripravy spo&fva v tom, fe na 5-/N,N- dialkylamino/ 2-azoarén-
furédnovd sol vzorca II

a‘nzN—(-»— NaN=Ar o HX Y,

0

kde RIR2ZN a Ar znamend to isté ako vo vzorci I a X je tetrafluoroborét, perchlordt,
brom sa pbsob{ hydrazi{nhydrdtom v _etanole pri teplote 0 a% 25 OC,

Vghode spdsobu pripravy létok podls vyndlezu spodfve v tom, Ze.syntézy sd Jedno-
stupfiové, experimentdélne veImi jednoduché, prilom ses vychédza z lahko dostupnych sze-
vinamidiniovyech soli furénu Lna béze 2-fureldehydu) Jtollect. Czech.'Chmnpomoniun coll
53, (053 (1988)). Produkty sa zfekavajd vo vysokej 8iatote a vysokych vytalkoch, Létky
podla vynélezu predstavujd nové 3,6-d1=ubatituoﬁané_derivéty pyridazinu, ktord sl ana-
logmi znémych vasodilatdtorov pyridazinového typu a medziproduktom pre pripravu pyrida-
zinov 8 farmaceutickym vyuZitim (Belg.'pat. 836 633 /Cl, C 07 D/ 1986; Brit. pat.

1 488 330 /C1. C 07 D 237/04/-1977; DE-05 917 391 /c1. c o7 0 237/16/ 1984),

V dalsom Je predmet vyndlezu objasneny na prikladoch bez toho, aby sa na tieto vylud-
ne obmedzoval,

Priklad 1 .
6-/N,N-Dimetylamino/~ S-ezobanzénpyrldazin : : k

Ku suspenzii 5-/N,N=- dimatylamino/- -azobenzénfurén tetrahydrofluoroborétu (1,51 g)
v 10 ml ebsoldtneho etanolu sa za miolanla pri teplote 5 a% 10 OC pridé vodny roztok
(2 ml) hydrazinhydrdtu, Reakané zmes sa mieSa pri teplote 20 aZ 35 OC 4 h. Zmes ss naj-
skér sfarbi na fialovolerveno a potom sa postupne odfaerbuje. Zahust{ se za zn{feného
tlaku a pridd sa 25 ml vody. Vyldsi sa pevdd'lltkn, ktord sa odaaje a premyje vodou.
Kry#tslizuje es z metanolu. VytaZok 78 X, T.t. 174 e 176 OC. Pre CqgHy3Ns (mol. hmotn.
227,26) vypolitané: 63,62 % C, 5,76 % H, 30,81 % N, néjdené: 62,70 % c, 5,77 % H, 28,75 %
Hmotnoatné spektrum: M*. 227,

Priklad 2

6-/N,N- Dimetylamino/- 3 azo-/d-nitrobanzén/pyrldnzin

Ku syspenzii 5-/N, N dlmotylamlno/ 2-azo-/A ‘nitrobenzén/-furdn tetrahydrorluorobo-
rdtu (1,74 g) v 10 m) absolldtneho metanolu ea za mieBanla pri teplote 15 aX 20 OC prida
vodny roitok (70 %-ny, 2 ml/hydrazinhydrétu. Reak&nd zmes es mieda 3 h pél teplote 20
02 25 OC, .Reak&néd zmes sa najskér vyrazne aflrbi na tmavofialovo a postupne sa odfarbuje,
Odpar{ ea'do suchs za zn{feného tlaku a p§1dé sa- 30 ml Yadovej vody. Vyld&i sa povnéd
l4tka, ktoré 88 odsaje'a premyje vodou,,Kryétéliqua se z metanolu. VytaZolk 88 %, T.t.
305 o2 307 °C. Pre Cq2Hq2Ng0 /mol., hmot.I272.2/ vypoSftands 52,93 % C, 4,44 % H, 30,86 %
nédjdené: 52,00 % C, 4,34 % H, 29,80 % N. Hmotnostnd spektrums M*. 272,

Priklad 3
6-/N,N~Dimetylamino/-3-azo-/3-nitrobenzén/pyridazin

N,
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Ku suspenzii 5-/N,N-dimetylamino/-2-azo-/3-nitrobenzén/-furdn hydrogénbromidu (1,7 g)
v 10 ml absoldtneho etanolu sa za mieSania pri teplote 15 a% 20 OC pridé vodny roztok
(70 %-ny, 2 ml/hydrazfnhydrétu. Reak&nd zmes sa mie&a 4 h pri teplote 20 a¥ 25 9C. Potom
sa zahust{ za znfZeného tlaku a pridé4 sa 25 ml vody. VylG&i sa pevnd 14tka, ktord sa od-
saje a premyje vodou. Kry8talizuje sa z metanolu. Vytaok 86 %. T.t., 233 a 235 °C, Pre
C12H12Ng02/md1. hmot, 272,26/ vypo&itané: 52,83 % C, 4,44 % H, 30,86 % N, ndjdené:
52,10 % C, 4,58 % H, 29,97 % N. Hmotnostné spektrumé M+.e 272,
Priklad &4
6-/N,N-Dimetylamino/-3-azo-/4-metylbenzén/pyridazin

Ku suspenzii 5-/N,N- dimetylamino/-2-azo-/4-metylbenzén/-furén tetrahydrofluorobo-
rétu (1,74 g) v 15 ml absolltneho etanolu sa za mieSania pri teplote 0 a? 5 OC pridd vodny
roztok (70 %-ny, 2 ml) hydrazin hydré&tu. Reak&nd zmes sa po 5 h miedania pri teplote
10 aZ 15 ©C zahust!f za znf{Zeného tlaku a pridd sa 30 ml vody. Vylu¥end pevnd létka sa
odsaje a premyje vodou. KryStalizuje sa z metanolu. VytaZok 52 %. T.t. 212 a% 213 oc,

Pre CqsHqsNs /mdl. hmot. 241,29/ vypotitané: 64,71 % C, 6,27 % H, 29,02 %N, péjdend:
64,15 % C, 6,04 % H, 28,94 % N. Hmotnostné spektrum: M*. 214,

Priklad 5
6—/N,N-Dimety1amino/~3-azo-/a-acetamidobenzén/pyridazin

Ku suspenzil 5-/N,N-dimetylamino/lziazo-/a-acatamidobenzénlfurén hydrogénbromidu
(1,76 g) v 15 ml absoldtneho etanolu sa za mieSania pri teplote 0 a% 5 OC prid4 vodny
roztok /70 %-n¥, 4 ml/ hydrazinhydrdtu. Reak&né zmes sa mie%a 4 h pri teplote 10 a% 25 ©°C.
IZmes sa zahust{ do sucha ze znfZ¥endho tlaku a pridé sa 30 ml Iaddvej vody. Vylddend
pevnd lédtka sa odsaje a prahyje vodou, Kry¥talizuje sa z metanolu. Vyta¥ok 71 %. T.t.
313 a% 315 OC. Pre CqqHqgNg0 /mél. hmot. 284,3/ vypo&ftané: 59,14 % C, 5,67 % H, 29,56 % N,
ndjdenés 60,02 % C, 5,61 % H, 20,01 % N,

Priklad 6
6-Morfolino-3-azo-/4-nitrobenzén/pyridaztn

Ku suspenzii 5-morfolino-2-azo0-/4~nitrobenzén/furén hydrogénperchloratu (1,85 g)
v 15 ml absoldtneho stanolu se za mieSania pri teplote 20 a% 25 ©C prid4 vodny roztok
/70 %-ny, 4 ml/ hydrazinhydrdtu. Reak&né zmes sa mieSa 3 h pri teplote 20 a? 250 C. Zmes
sa zahust{ do sucha za znf%eného tlaku a pridd4 sa 30 ml vody. Vylutend pevnd l4tka sa
odsaje a premyje vodou. KryStalizuje sa 2z metanolu. Vyta¥ok 92 %, T.t, 256 a? 259 OC.
Pre CquHi4Ng03 /mSl. hmot. 314,3/ yypotftané: 53,50 % C, 4,49 % H, 26,74 % N, néjdené:
54,03 C, 4'43 % Hy 26,76 % N.

"Priklad 7
6- Morfolino 3-azo- /3-nitrobenzén/pyridazin

Ku suspenzli 5~ morfolino 2 -az0-/3- nitrobbnzén/furén hydrogénperchlordtu (1,85 g)
v 15 ml absoldtneho etanolu sa za mieSania pri teplote 20 a% 25 OC pridd vodny roztok
/70 %-ny, & m1/ hydrazinhydrétu. Reak&nd zmes sa mieBa 3 h pri teplote 20 a% 25 OC. Imes
sa zehust; do- sucha za znfXeného tlsku a pridd sa 30 ml vody. Vylu¥end pevnéd ldtka ss
odsaje a premyje vodou. KryStalizuje sa z. ﬁétanolu. VytaZtok 52 %, T.t, 200 a% 202 OC.
Pre C1aH14N60 /mol. hmot, 314,3/ vypoéitanéx 53,5 % C, 4,49 % H, 26,74 % N, ndjdené:
54,21 % C, 4, 56 % H, 27,11 % N,

Priklad 8 ,
6~ Morfolino-3-azo-/3-brémbenzén/pyridazin

Ku suspenzi{ 5-morfolino-2-azo0-/3-brombenzén/furén hydrogénperchlordtu (2,18 g)
v 20 ml absolltneho etanolu 8a za mieSania pri teplote 15 a¥ 20 °C pridd vodny roztok
/70 %~ny, 4 ml/ hydrazinhydrdtu, Reak&néd zmes sa mieSa 4 h pri teplote 20 a% 250C, Imos
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sa zahust!{ do sucha za znfZendho tlaku a pridd4 sa 40 ml Yadovej vody., Vyli&end pevnd 14L-
ka sa odsaje a premyje vodou. Krystalizuje sa z metanolu, VytaZok 80 %. T.t. 190 aZ

191 9C. Pre Cq4H14BrNs0 /mél, bmot. 348,2/ vypoéitané: 48,29 % €, 4,05 % H, 20,11 % N,
22,95 % Br, ndjdend: 48,46 % C, 4,13 % H, 19,87 % N, 22,69 % Br.

PREDMET VYNALEZU

1. 6-/NyN-Dialkylamino/~3-azoarénpyridaziny vzorca 1

R1R2N—<=>-N-N - Ar - 73/

N=—-N r e+
xde R1RZN je dimetylamino slebo morfolinoskupina a Ar je zvyBok benzénu substituovany
nitroskupinou, halogénskupinou alebo metylskupinou,

2, Spbdsob pripravy zldéen!g'oboeného vzorca I podla bodu 1 vyznadujdci sa tym, %e na
5«/N,N=dialkylamino/-2~azosrénfurdnovd sol vzorca Il '

RIR3N —<—>— N wN=APr o Hx 11/
0 .

kde RTRZN @ Ar znamend to isté ako vo vzored I & X Je tatrafluorobordt, perchlordt,
brom sa pdsob{ hydrazinhydrédtom v etanole pri teplote 0 a% 25 ©C.
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