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pochodnych 1,2,3,4-tetrahydroftalazyny

1
Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywa-
nia rmow'yfdh 2,3-dwuacylowych pochodnych 1,2,3,4-
-tetrahydroftalazyny o wzorze ogbélnym przedsta-
wicaym na rysunku, w ktorym R oznacza grupe
metylows, izopropylowg lub tert.-butylowa.

Pochodne te zastosowano do syntezy chlorowo-
dorku 1,2,34-tetrahydroftalazyny, ktérego uzywa
sie jako odczynnika do oznaczania formaldehydu
oraz jako produktu posredniego do wytwarzania
zwigzkoéw o dziataniu farmakiologicznym, szczegdl-
nfie na uklad nerwowy i uktad krazenia.

Spusovbem»wed'huug wynalazku zwigzki o wzorze

ogélnym przedstawionym na rysunku ofrzymuje .

sie na drodze kondensacji jednopotasowych soli
" 1,2-dwuacylohydrazyn z a,a-dwuchlonowico-o-ksy-
lenami, -korzystnie jednopotasowej soli 1,2-dwuace-
tylohydrazyny z a0 -dwubromo-o-kisylenem, w $ro-
dowisku dwumetyloformamidu poczatkowo w tem-
peraturze 20—80°C, korzystnie 60°C, a nastepnie
w temperaturze wrzenia roztworu.

Ponizsze przyklady objasniaja blizej SpoS6b we-
diug wynalazku. N

Przykla d L 61,68 czeSci wagowych jednopo-

tasowe]j soli 1,2-vdwuua1cdtyﬂoihy‘darazyny w 1000  cze-
Sciach objetosciowych dwumetyloformamidu ogrze-
wa sie do temperatury 60°C i w tej temperaturze
wkrapla w ciggu 3 godzin przy -cigglym mieszamniu
uprzednio przygotowany roztwor a0 -dwubromo-o-
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-ksylenu 52,79 czeSci wagowych w 500 czesciach
objetosciowych dwumetyloformamidu.

Po wkroplenii ogrzewa sie jeszcze w temipera-
turze wrzenia przez 3 godziny. Z ostudzonej mie-
szaniny odsgcza sie wydZielony bromek potasowy
i z pmzesgezu oddestylowuje pod zmniejszonym

/cﬁéni:eniern dwumetyloformamid. Pozostalo§é ma-

N

ceruje sie woda.i saczy. Osad przemywa sie wodg
(do momentu gdy widmo IR osadu nie wykazuje
obecnosci pasma NH) i suszy.

 Otrzymuje sie 32,31 czeSci wagowych (74,02% wy-

dajnosci teoretycznej) 2,3-dwuacetylo-1,2,3,4-tetra- _ -

hydmoftalazyny o temperaturze topnienia 149—
153°C. Po krystalizacji ,z. izopropanolu otrzymuje
sie -30,50 czesci wagowych (69,87% wydajnosci teo-
vetycznej) zwiazku topniejgcego w temperaturze
1511,5—152°C.

Przyktlad II. Uzywajac 61,68 czesSci wagowych
jednopotasowej soli 1,2-dwuacetylohydrazymy i
35,01 czeSci wagowych a,a’-dwuchloro-o-kisylenu
postegpuje sie w sposéb opisany w przykladzie I.

Po krystalizacji z izopropanolu otrzymuje sie
28,22 czesci wagowych (64,65% wydaijnosci teore-
tycznej)  2,3-dwuacetylo-1,2,3,4-tetrahydroftalazyny
o temperaturze topnienia 1‘51,5—41'62°C. .

Przyktad III. Uzywajac 84,13 czesci wago-
wych jednopotasowej soli
drazyny i 52,79 czesci wagowych a,o’-dwul 00~
-ksylenu postepuje sie jak w przykladzie I do

1,2-dwuizobuttyrylohy-

~
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momentu oddestylowania ‘dwuwmxetylorf?ommalmiid‘u.
Do pozostato$ci dodaje sie eteru etylowego i sa-
czy. Z przesgczu oddestylowuje sie-rozpuszczalnik,
a pozostato$¢ krystalizuje z cykloheksanu.

Otrzymuje sie 35,72 cze$ci wagowych (65,09%
wydajnosci teoretycznej) 2,3-dwuizobutyrylo-1,2,3,4-
—tve'ﬁraihyd'mﬂt.ala;zyny o temperaturze topnienia
103,5—105,5°C. . .

Przyktad IV. Uzywajac 95,35 czesSci wago-

4
dajnosci teoretycznej) zwigzku topniejacego w tem-
peraturze 179,5—181,5°C.

Temperatury topnienia otrzymanych zwigzkéw
oznaczono na mikroaparacie Boetius, a ich budo-
we potwierdzono analizg elementarng, widmowsg w
pcdezerwieni i spektrografia masows.

Zastrzezenie patentowe

wych jednopotasowej soli 1,2-dwu-/tréjmetyloace- 10 Spos6b otrzymywania nowych 2,3-dwuacylowych
tylo/-hydrazyny i 52,79 czeSci wagowych a,’-dwu- pochodnych 1,23 4-tetrahydroftalazyny o wzorze
bromo-o-ksylenu postepuje sie jak w przykladzie 0gélnym przedstawionym na rysunku, w ktérym R
I do momentu oddestylowania dwumetyloformami- oznacza grupe metylows, izopropylowa lub tert.-
du. Pozostatos¢ maderuje sie goracg woda i sgczy. -butylowa, znamienny tym, ze jednopotasowe sole
Osad przemywa sie goraca wodg (do momentu gdy 8 1,2-dwuacylohydrazyn poddaje sie reakcji konden-
widmo IR osadu -nie  wykazuje obecno$ci pasma sacji z a,0’-dwuchlorowco-o-ksylenami korzystnie
NH) i suszy. jednopotasowej soli 1,2-dwuacetylohydrazyny z
Ot;rzynlbgjve:' sie 34,74 czeSci wagowych (57,43% a,0’-dwubromo-o-ksylenem, przy czym reakcje pro-
Wy'dva‘jhoééi teoretyczne]) 2,3-dwu-/tréjmletyloacety- wadzi si¢ w Srodowisku dwumetyloformamidu, po-
lo/-1,2;3,4-tetrahydroftalazyny o temperaturze top- 20 czatkowo w temperaturze 20—80°C, korzystnie w
nienia 178—182°C. Po krystalizacji z izopropanolu temperaturze 60°C, a.nastepnie w tempera»turzé
otrzymuje sie 32,16 czesci wagowych (53,17% wy- wrzenia roztworu.
N-CO-R
N-CO-R
I
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