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Sposob pripravy 1-metyl-4~metoxy—5-ch16r—6-oxo-1H-pyridazinu

1

Predmetom vyndlezu je novy gposob pripravy 1-metyl-4-metoxy-S-chlér-é-oxo-1H-pyrida—

zinu. ZldZenina se mdZe pouéif’ako medziprodukt pri syntéze r8znych organickyeh zldlenin,

zéroven je d8innd ako herbicid.

7 literatiry je zndma priprave 1-substituovanych—4-alkoxy—5-chlor—é-oxo- H-pyridezi-

nov vieobecného vzorca (I)

(1)

v ktorom R1 znemend elkyl, cykloalkyl, aralkyl, alkenyl, R? znamend alkyl, cykloalkyl ale-

bo aryl reakciou 4,5-dichlér-1-substituovanyeh-6-oxo~1H-pyridazinov vieobecného vzorce (II)
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(11)

v ktorom R% nf u¥ uvedeny vyznam s alkocholdtmi alkalickych kovov v prostredf alkoholu, ele-
bo reakciou 4-hydroxy-5-chlér-1-substituovaného-6-oxo-1H-pyridazinov vzorca (III)
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v ktorom R® mé u¥ uvedeny vyznam s elkylhalogenidom. (Brit. pat. 917.849; US pat.
2,628,181).
Teraz sa zistil novy sp8sob pripravy 1-metyl-4-metoxy-5-chldr-6-oxo-1H=pyridazinu

vzoree
CH30 \\?
E ' N - CH
Cl 3
reakoiou dimetylsulfdtu, alebo metyjodidu s alkalickou soXou 4,5-dichlor-6-oxo-1H-pyrida-
-
)

0

zinu vzoroca ‘
Cl
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Cl

v ktorom M’ znamend sodik, elebo draslik v prostredi metylalkoholu pri teplote -5 °C a% 25
°%C, Po ukonlenf reakcie sa pridd ekvivalentné mnoZstvo hydroxidu sodného, alebo draselné-
ho, uhliditenu sodného alebo draselného & reak¥nd zmes sa vyhreje k refluxu,

NesledujJioe priklady bli%Zie osvetluji, ale neobmedzuji novy sp8sob pripravy 1-metyl-.
~4=netoxy=-5-chlor-6-0x0~1H-pyridazinu,

Prikled 1
Do 2 1 trojhrdlej banky sa vnesie 1400 ml metylalkoholu & 42 g hydroxidu sodného (1,05
mélu), za miedania sa po Sastiach pridd 165 g 4,5-dichldr-6-oxo-1H-pyridezinu (1 mél) pri
teplote 20 a¥ 40 °C, Potom sa postupne pridd 132,5 g dimetylsulfdt (1,05 molu) podas 90-
min. a teploty O &% 5 °C, Reakdnd zmes se eSte mieda 2 hod. pri normélnej teplote, potom
se pridd naraz 42 g hydroxidu sodného (1,05 mélu) e reakdnd zmes se vyhreje za miedania k
refluxu pri ktorom sa udrZuje 1 hod. Potom sa 28 miedania vydeatﬁiuje 1300 ml metylalkoho-
lu, Reakdnd zmes sa ochladi na 50 a% 60 °C._Potom se pridéd 500 ml vody, premieda sa & och-
ledf sa na 5 °C, Vyld&eny produkt sa oddeli filtrdeciou, na filtri sa premyje 150 ml vody.
Ziskelo sa 130,4 g bielej kry&talickej ldtky s t.t. = 152 - 154 °C, %o odpovedd 74,7%-nému
vytaiku, Anelfse pre CgH,ClN,0, Vyp.: 41,18 % C, 4,02 % H, 20,31 % C1, 16,03 % N
/mohem174,58/ Zist.s 41,22 % C, 4,14 % H, 20,16 % CL, 16,21 % N
I8 spektre v CHCL, Y/cm0/ 1650 on™" ocr, Yyc-cr/ 1675 em
V/cayy 1610 om”’ Y gany 1610 on™!
UV v etanole A'max.llogf:'«/ s 295 nm /3,60/
264 nm /3,52/
215 nm /4,47/
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'H MR v dimetylsulfoxide deuterovany
- CH = 8,38 ppm
CH3-N 3,88 ppm
CH3-0 ‘4,28 ppm

Prikled 2 ,

Do 2 1 trojhrdle] banky sa wvnesie 1400 ml metylalkoholu & 59 g hydroxidu draselného
(1,05 molu), po rozpusteni sa postupne po Sastiach pridd 165 g 4 ,5-d10h16r=6-0x0=-1H-pyri-
dazinu (1 mol) pri teplote 20 = 40 °C.»potom sa postupné pridd 149 g metyljodidu (1,05 mo-
lu), reakind zmes sa mie¥a 2 hod. pri refluxe. Potom sa pridd 145 g uhli¥itanu drasqlného
(1,05 molu), reakind zmes sa vyhreje k fefluxu pri ktorom se miesa elte 1 hod.; za mieda~
nia sa vydestiluje 1300 ml metylalkoholu. X destilednému zvydku po ochladeni na 60 % sa
pridd 500 ml vody, premieda sa a ochladf na 10 ¢, Vyludenj produkt se oddelf filtrdciou
na filtri sé premyje vodou., Ziskalo sa 135,6 g produktu o t.t. = 153 - 155 °C, o odpove-
a8 77,T%-ném vitmiku,.

Prikled 3

Do 2 1 banky se vnesie 1400 ml metylalkoholu & 42 g hydroxidu sodného (1,05 mélu), po
rozpusteni sa za miedania postupne pridd 165 g 4,5-dich16r;6-oxo-1H-pyridazinu (1 mo1) pri
teplote 15 - 35 %C. Potom se postupne v priebebu 60 min., pridd 132,5 g dimetylsulfdtu (1,05
mélu) pri teplote 5 af 10 °C. Reakdné zmes sa edte mie¥a 2 hod. pri teplote 20 - 25 % a
pridé se 59 g hydroxidu dreselného (1,05 molu), potom sa reakdnd zmes mieSa pri refluxe 1
hod., oddestiluje sa 1300 ml metylalkoholu. K destiladnému zvysku sa pri 80 % postupne
pridd 500 ml vody, ochledi sa na 15 %, vylﬁéeni produkt sa oddelf filtrdciou, na filtri
se premyje vodou. Ziska sa 138,2 g kry3talickej ldtky o t.t. = 152 - 154 %, &o odpovedd _

. T9%=nému vytaiku.

PREDMET VYINKLEZU

Spasob pripravy 1-mety1-4-metoxy—5-ch16r-6eoxo-1H~pyridazinu vzorea
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v ktorom M znamend sodfk, alebo draslik v prostred{ metylalkoholu pri teplote -5 % a¥ 25
" %¢ pridom po ukon¥en{ zékladnej reakcie sa nésledne pridd ekvivalentné mno¥stvo hydroxidu

sodného, alebo draselného, uhliditanu sodného elebo draselného a reak¥nd zmes sa vyhreje
. na teplotu refluxu.

- Vytiskly Mnravské tiskaiské zéavody, ' Cena: 240 K¢s
provoz 12, Leninova 21, Olomouc
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