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Sposób wytwarzania nowych uraeylohydrazydów
kwasów karboksylowych

Przedmiotem wynalazku Jest sposób wytwarza¬
nia nowych luracyllohydrazydów kwasów karfooksy-
'lowych o ogólnym wzorze przedistawionyich na ry-
suniku, w którym R oznacza atom (wodoru, pod¬
stawnik alkilowy zawierająjcy do 8 atomów węgla,
jak na przykład metylowy łuib etyllowy allbo -też
grupę ibenzoilową.
Związki te, dotychlczas inie opisane w literaturze,

wylkaz-ują <dtziałanie bakteriobójcze ii mogą znaleźć
zastosowanie w lecznictwie i/lub w weterynarii.
Stwierdzono,, .^jF^gna w prosty, .^pas^^ wytwór ■

rzać związek o wzorze przedstawionym na rysrcm-~
ku, w którym R oznacza atom wodoru,, jeżeli 4-hy-
drazynouracyl podda się reakcji z nadmiarem (stę¬
żonego kwasu mrówkowego w temperatturze poko¬
jowej i powstały roztwór odstawi do krytataMzacji.
Wydzielony krystaliczny produkt oczyszcza się na
drodze krystalizacji z wody.
Stwierdzono na-stęipinie, że moż,na otrzymywać

nowe iziwiązkl chemiczne o ogólnym wzorze przed¬
stawionym na rysunku, w którym R oznacza pod¬
stawnik alkilowy, zawierający do 3 atomów węgla,
jeżeli na 4^hydrazynouraicyl działa się (bezwodni¬
kiem alkilowego 'kwasu karboklaylowego allbo chlo-
robezwodnikiem karboksylowego kwasu ^kilowe¬
go. W tym icelu 4-hyidirazynouracyl wprowadza 'się
do nadmiaru ibezwodinilka alifatycznego kwasu kar-
boksylowego d ogrzewa ma wrzącej łaźni wodnej
pod chłodnicą zwrotną przez kilka godzin. Można
też zastosować do procesu zamiast nadmiaru ibez-
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wodnika kwasowego stechiometryiczną jego ilość,
ale w środowisku nadmiaru kwasu, z którego wy¬
wodzi się acylugący bezwodnik kwasu karboklsylo-
wego.

Przy użyciu cihOorotoezwodnlka alifatycznego kwa¬
su kariboklsylowago do acylacji 44iydrazynouracylu
proces prowadzi się również w środowisku kwasu,
z którego wywod&i się cMoróbezwodnik kwasowy.
Po zakończonej reakcji z masy poreakcyjnej wy¬
krystalizowany produkt odisąjcza się i przekryistali-
łowujr^ a -wody łuib. vto^^
jatr na- przykład z Bt&rtoM; albo 1Sż z mieszaniny
rozpuiszczalników.
Stwierdzono również, że można wytwarzać związ¬

ki o wzorze przedstawionym na rysunku, w którytn
R oznacza -grupę ibenzoilową, jeżeli 4-hydrazynoura-
cyl rozpuści <się w wodnym (roztworze wodorotlen¬
ku sodu lulb potasu i przy silnym mieszaniu w tem¬
peraturze pokojowej wkrapla Isię powoli chlorek
benzoilu, po czym masę poreakcyjną pozostawia <k>
krystalizacji. Wydzielony krystaliczny osad odsącza
się i przemywa rozipiuszczalniikiem organicznym, na
przykład etanolem, po czym odmyty osad oczyszcza
siię na 'drodze kryfctaltacji.
Podane niżej przykłady wyjaiśniają bliżej istotę

wynalazku, nie ograniczając jego zakresu.
Przykład I. Mieszaninę złożoną z 0,7 g 4-hy-

drazynouracylu i 20 ml 85-procentowego kwasu
mrówkowego miesza się w temperaturze pokojowej
przez jedną godzinę. Po tym czasie z klarownego
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bezbarwnego roztworu wydziela się (biały osad. Na
drugi dzień otrzymany krystaliczny osad odsącza
się, po czyim oczyszcza na drodze krystalizacji
z wody. Uzyskuje się 0,52 g 4-tformylohyldrazyno-
uracylu, co stanowi 61,2% wydajności ♦teoretycznej. 5
Produkt rozkłada się w temperaturze 230° bez sto¬
pienia.

Przykład II. Do kolbki, zaopatrzonej w mie¬
szadło i chłodnicę 'zwrotną Wprowadza się 25 ml
kwasu octowego lodowatego, 1 ml (bezwodnika kwa- 10
su octowego i 1 g 4-hydrazy.nouraicylu. Zawartość
kolby ogrzewa się do wirzenia i w Itej temperaturze
miesza do chwili, aż pobraina próbka nie daje re¬
akcji z pięoiocyjanoamoniakożelazinem sodu, to
jest przez około 5 godzin. Po tyim czaisie masę po- 15
reakcyjną ozięibia się do temperatury pokojowej.
Następnie wykrystalizowany osad odsącza się
i przekrystaOAzowuje z wody. Uzyskuje się 0,95 g
uracylohydrazydu kwalsu octowego w postaci bia¬
łych płatków o temperaturze topnienia 274—275° 20
z rozkładem, co stanowi 74% wydajności teore¬
tycznej.

Przykład III. Do kollbki, umieszczonej na
łaźni wodnej i zaopatrzonej w mieszadło i chłodni¬
cę zwrotną, wprowadza się 0,7 g 4-hydrazynoura-
cyiu i 10 iml bezwodnika kwasu octowego, a nas¬
tępnie, przy uruchomionym mieszadle, ogrzewa się
do zaniku reakcji z pdęciocyjanoamoniakożelazinem
sodu, to jest iprzez około ,6 godzin.
Po zakończonej reakcji otrzymaną mieszaninę

oziębia się do temperatury pokojowej, wykrystali¬
zowany produkt odsącza i przekrystaiLizowuje
z wody.
Uzyskuje się 0,69 g uracylohydrazydu kwasu

octowego o temperaturze topnienia 274^-275° z roz¬
kładem, co stanowi 76°/o wydajności teoretycznej.

Przykład IV. Mieszaninę, złożoną z 25 ml
kwasu octowego lodowatego, 2,16 g 44iyidirazyno-
uracylu i 1,2 g chlorkiu acetylu ogrzewa się w kol- 40
bie na wrzącej łaźni wodnej pod chłodnicą zwrot¬
ną przy ciągłym mieszanki, aż pobrana próbka nie
daje reakcji z pię^oc^janoamoniakożelazinem sodu,
to jest przez około 9 godzin, po czyim masę poreak¬
cyjną oziębia się do temperatury pokojowej, wy- 45
dzielony osad odsącza i przekrystalizowuje z wo¬
dy. Uzyskuje się 1,63 g uracylohydrazydu kwalsu
octowego, co stanowi 60% wydajności teoretycznej.
Przykład V. Mieszaninę 0,7 g 4-hydrazyno- 50

uracylu i 13*012 g bezwodnika kwalsu ipropionowego
ogp^ewa siię na wrzącej łaźni wodnej pod chłodni¬
cą zwrotną przy mieszaniu ido zaniku reakcji
z pię)ciocyjanoamoniakożelazLnem (sodu, to jest
przez około 10 godzin. Nastęjpnie imasę porekacyjną 55
oziębia się do temfperatury pokojowej, wydzielony
osad odsącza i przekrystalizowuje z etanolu. Otrzy¬
muje się 0,6 g uracylohydrazydu kwasu propiono-
wego o temperaturze topnienia 257—258°, co stano- 60
wi 60,6% wydajności teoretycznej.
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Przykład VI. 0,7 g 4-hydrazynoua:acylu roz¬
puszcza się w 17,5 ml jednonormalnego roztworu
wodorotlenku sodu. Do otrzymanego roztworu
w temperaturze pokojowej przy silnym mieszaniu
wkrapla się powoli, 1,4 ml chlorku benzoilu w cią¬
gu około 20 minut i następnie miesza się jeszcze
przez 30 m)i'nut. Po tym czasie masę poreakcyjną
odstawia się do krystalizacji na 7 dni. Wydzielony
osad odsącza się, przemywa dwukrotnie zimnym
etanolem po 30 ml w celu osunięcia [powstałego
w czaisie reakcji kwalsu (benzoesowego.
Pozostały osad przekrystafliizowuje się z 50-pro-

centowego wodnego roztworu izopropanolu. Otrzy¬
muje się 0,68 g 4-uracylohydrazydu kwasu benzo¬
esowego o temperaturze topnienia 294M2950, co
stanowi 56% wydajności teoretycznej.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania nowyich uracylohydrazydów
kwasów kairbokisylowyich o ogólnym wzorze przed¬
stawionym na rysunku, w którym R oznacza atom
wodoru albo podstawnik alkilowy zawierający do
3 atomów'węgla albo też grupę benzoilową, zna¬
mienny tym, że 4-hydrazynouracyl poddaje się re¬
akcji z kwasem mrówkowym w tamlperaturze po¬
kojowej albo z bezwodnikiem lub chlorobezwodni-
kiem alkilowego kwasu karbokisylowego w nadmia¬
rze bezwodnika kwasowego luib kwasu, z którego
wywodzi się acylujący bezwodnik lub .chlorek kwa¬
sowy, w temperaturze podwyższonej albo też do
4^hydrazynouracyilu w wodnym roztworze wodo¬
rotlenku sodu luJb potasu wkraipla się chlorek ben¬
zoilu, po czym z masy -poreakcyjnej wydzielony
krystaliczny osad odsącza się i oczyszcza na dro¬
dze krystalizacji z wody luib organicznego rozpusz¬
czalnika.
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