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Sposób wytwarzania nowych dwucyklicznych pochodnych
1,2,4-oksadiazyny

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania no¬
wych dwucyklicznych pochodnych 1,2,4-oksadiazyny o
wzorze ogólnym 1, w którym n oznacza liczbę całko¬
witą 1 lub 2.
Związki o wzorze 1 nie były dotychczas otrzymywa¬

ne. Sposób według wynalazku czyni je łatwo dostęp¬
nymi, a tym samym umożliwia wykorzystanie tych no¬
wych związków jako produktów wyjściowych w synte¬
zie preparatów o czynności biologicznej.
Stwierdzono, że nowe związki o wzorze 1 otrzymu¬

je się jeżeli cykliczny S-niskoalkilo^N,N%polimetyleno-
izotiomocznik o wzorze ogólnym 2, w którym n ma
wyżej podane znaczenie a R' oznacza niskoalkilową
resztę, poddaje się reakcji z kwasem aminooksyocto-
wym a otrzymaną pochodną 04metylenokarboksylową
N,N'-alkilenoriN'^hydroksyguanidyny w postaci jonu
obojnaczego o wzorze 3, w którym n ma wyżej poda¬
ne znaczenie, poddaje się działaniu dwuazometanu uży¬
tego w nadmiarze.
W wyniku reakcji z dwuazometanem następuje jed¬

nocześnie estryfikaoja, samorzutna cyklizaoja utworzo¬
nego estru i alkilowanie oksymowego atomu azotu.
Związki wyjściowe stasowane w sposobie według

wynalazku są łatwo osiąigaine. Stosowany w reakcji
roztwór kwasu aminookisyocitowego otrzymuje się z je¬
go semichlorowodoiiku przez rozpuszczenie w dwume-
tyloformamidzie, zadanie stechiometryczną ilością tr6j-
metyloaminy i odsączenie od wydzielonego chlorowo-
doiku trójmetyloaminy. Sposób ten jest korzystniejszy
od stosowanych dotychczas w tego typu reakcjach wy¬

miany grupy S^iskoalkilowej w izotiomocznikach
przez inne aminy, a polegającego na stosowaniu ami¬
ny lub izotiomocznika w postaci soli. Sposób według
wynalazku pozwala bezpośrednio wyodrębniać nieroz¬
puszczalny w dwumeftyloformamidzie czysty produkt
wymiany bez konieczności oczyszczania go od soli
amin lub sdli nieorganicznych.

Przykład. 1,16 g S^metylo-N,N'-etylenoizotiio-
mocznika rozpuszczono w 20 ml bezwodnego dwume-
tyloformamidu, po czym dodano roztwór 0,99 g kwa¬
su aminooksyoctowego w 10 ml bezwodnego forma¬
midu. Całość mieszano i ogrzewano w temperaturze
około 80°C aż do zaniku wydzielania metylomerkapta-
nu. Wydzielony osad odsączono i pazemyto eterem.
Otrzymano w ten sposób 1,4 g pochodnej O-metyleno-
karboksylowej NjN^etyleno-N^^hydriolksyguanidyny o
temperaturze topnienia 168—170°C (z rozkładem).

1,6 g otrzymanej pochodnej O-metylenokarboksylo-
20 wej N,N'-etyleno^N"-hydroksyguanidyny rozpuszczono

w 25 nil absolutnego metanolu i podczas chłodzenia do
temperatury —10°C dodano małymi porcjami 5% roz¬
twór eterowy dwuazometanu w ilości odpowiadającej
podwójnej ilości molowej. Po zakończeniu reakcji

25 mieszaninę odparowano do sucha, pozostałość rozpu¬
szczono w benzenie, po czym roztwór przesączono i
ponownie odparowano a pozostałość krystalizowano z
ligroiny. Otrzymano 1,2 g l-metylo-3,4,6,7-tetTahydro-
imidazo- [2,1 -c]-1 ,4,2-oksadiazyn-4-<on o temperaturze

30 topnienia 91—92°C.
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Zastrzeżenie patentowe
Sposób wytwarzania nowych dwucyklicznych pochod¬

nych 1,2,4-dksadiazyny o wzorze ogólnym 1, w którym
n oznacza liczbę całkowitą 1 lub 2, znamienny tym, że
cykliczny S-niskoalikillo-N,N'ipdimetylenoizoftiomoeznik
o wzorze ogólnym 2, w którym n ma wyżej podane

znaczenie a R' oznacza niiskoaJkilową resztę, poddaje
się reakcji z kwasem aminooksyoctowym a otrzymaną
pochodną Onmetyllenolkajrbóksylową N,N'-alikileno-N"-hy-
droksyguanidyny w postaci jonu obojtmaczeigo o wzo¬
rze 3, w którym n ma wyżej podane znaczenie, pod¬
daje się działaniu dwuazometanu użytego w nadmiarze.
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