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Przedmiotem wynalazku jest sposob wytwarzania no-
wych dwucyklicznych pochodnych 1,2,4-oksadiazyny o
wzorze ogblnym 1, w ktérym n oznacza liczbe catko-
wita 1 lub 2.

Zwiazki o wzorze 1 nie byly dotychczas otrzymywa-
ne. Sposéb wedlug wynalazku czyni je latwo dostep-
nymi, a tym samym umozliwia wykorzystanie tych no-
wych zwiazkéw jako produktéw wyjsciowych w synte-
zie preparatéw o czynno$ci biologiczne;j.

Stwierdzono, ze nowe zwiazki o wzorze 1 otrzymu-
je si¢ jezeli cykliczny S-niskoalkilo-N,N’-polimetyleno-
izotiomocznik o0 wzorze ogblnym 2, w ktorym n ma
wyzej podane znaczenie a R’ oznacza niskoalkilowa
resztg, poddaje si¢ reakcji z kwasem aminookisyocto-
wym a otrzymana pochodna O0-metylenokarboksylowa
N,N’-alkileno-N"-hydroksyguanidyny w postaci jonu
obojnaczego o wzorze 3, w ktérym n ma wyzej poda-
ne znaczenie, poddaje si¢ dzialaniu dwuazometanu uzy-
tego w nadmiarze.

W wyniku reakcji z dwuazometanem nastgpuje jed-
noczesnie estryfikacja, samorzutna cyklizacja utworzo-
nego estru i alkilowanie oksymowego atomu azotu.

Zwiazki wyjSciowe stosowane w sposobie wedlug
wynalazku sa latwo osiggalne. Stosowany w reakcji
roztw6r kwasu aminooksyoctowego otrzymuje sie z je-
go semichlorowodorku prmzez rozpuszczenie w dwume-
tyloformamidzie, zadanie stechiometryczng iloscia tréj-
metyloaminy i odsaczenie od wydzielonego chlorowo-
dorku tréjmetyloaminy. Spos6b ten jest korzystniejszy
od stosowanych dotychczas w tego typu reakcjach wy-
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miany grupy S-niskoalkilowej w izotiomocznikach:
przez inne aminy, a polegajacego na stosowaniu ami-
ny lub izotiomocznika w postaci soli. Sposéb wedtug
wynalazku pozwala bezpoérednio wyodrgbniaé nieroz-
puszczalny w dwumetyloformamidzie czysty produkt
wymiany bez koniecznosci oczyszczania go od soli
amin lub soli nieorganicznych.

Przyktad. 1,16 g S-metylo-N,N’-etylenoizotio-
mocznika rozpuszczono w 20 ml bezwodnego dwume-
tyloformamidu, po czym dodano roztwdr 0,99 g kwa-
su aminooksyoctowego w 10 ml bezwodnego forma-
midu. Calo$¢ mieszano i ogrzewano w temperaturze:
okolo 80°C az do zaniku wydzielania metylomerkapta~
nu. Wydzielony osad odsaczono i przemyto eterem.
Otrzymano w ten sposéb 1,4 g pochodnej O-metyleno-
karboksylowej N,N’-etyleno-N"-hydroksyguanidyny o
temperaturze topnienia 168—170°C (z rozkladem).

1,6 g otrzymanej pochodnej O-metylenokarboksylo-
wej N,N’-etyleno-N"-hydroksyguanidyny rnozpuszczono
w 25 ml absolutnego metanolu i podczas chtodzenia do
temperatury —10°C dodano matymi porcjami 5% roz-
twor eterowy dwuazometanu w ilosci odpowiadajacej
podwoijnej iloci molowej. Po wzakoficzeniu reakcji
mieszaning odparowano do sucha, pozostalo$¢ rozpu-
szczono W benzenie, po czym roztwor przesaczono i
ponownie odparowano a pozostalo§¢ krystalizowano z
ligroiny. Otrzymano 12 g 1-metylo-3,4,6,7-tetrahydro-
imidazo-[2,1-c]-1,4,2-0ksadiazyn-4-on o0 temperaturze
topnienia 91—92°C.
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Zastrzezenie

Sposéb wytwarzania nowych dwucyklicznych pochod-
nych 1,2,4-oksadiazyny o wzorze ogblnym 1, w ktérym
n oznacza liczbe catkowita 1 lub 2, znamienny tym, ze
cykliczny  S-niskoalkilo-N,N’4polimetylenoizotiomocznik
o wzorze ogbélnym 2, w ktéorym n ma wyzej podane
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znaczenie a R’ oznacza niskoalkilowa resztg¢, poddaje
si¢ reakcji z kwasem aminooksyoctowym a otrzymana
pochodna O-metylenokarboksylowa N,N’-alkileno-N"-hy-
droksyguanidyny w postaci jonu obojnaczego o wzo-
rze 3, w ktérym n ma wyzej podane znaczenie, pod-
daje si¢ dziataniu dwuazometanu uzytego w nadmiarze.

/
wzor 1

(CHZ)n

HN
SR’

wzor 2

WDA-1. Zam. 4836, naklad 100 egz.

Cena zt 10,—



	PL67029B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DRAWINGS
	DESCRIPTION


