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Predmetom rieSenia je spésob pripravy 1-
-metyl-5,6-diaminouracilu -katalytickou hyd-
rogendciou 1-metyl-6:amino+5:nitrozouraci-
lu vo vodnom alkalickom prostredi. 1-metyl-
-5,6-diaminouracil ‘sa (pouZiva .ako :medzi-
priodukt 'na pripravu spurinovych déz.
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Predimmetom vyndlezu je spdsob ‘pripravy
1-metyl-5,6-diaminouracilu vzorca I
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ktory je medziproduktom pre pripravu pu-
rinovych bdz. Predmetnd zlufenina sa do-
posial pripravovela redukciou 1-metyl-5-ni-
trozo-6-aminouracilu vzorca II
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ditioni¢itanom sodnym ({Polonovski Bl 1944
80—83) za pritomnosti amoniaku (Timnis
J. Chem. Soc. 1958 804), zinkom v kyseline
sirovej (Ukai ]. Pharm. Soc. Japan 74 674
1959), elektrochemickou redukciou (Ando-
sov Chim. Farm. Z. 15 147 62—3}, sirovodi-
kom (Jap. patent 59.210 896), alebo kataly-
ticky vodikom na Raney nikli vo vodnom
roztoku (Kudriasov SSSR pat. 490802 CA
84 P 74305j). ‘

Postupom podla vyndlezu sa predmetny
diaminouracil vzorca I pripravuje kataly-
tickou hydrogendciou nitrézoderivatu vzor-
ca II v zdsoditom prostredi, kde nitrézode-
rivdt vzorca II podla mnoZstva zdsady rea-
guje s jednym alebo dvomi ekvivalentami
zéasady. Prakticky vo vode nerozpustny ni-
trézoderivat vzorca II sa v zéasaditom pro-
stredi dobre rozptsta a potas hydrogené-
cie nenastdva obalovanie katalyzdtora ni-
tréozoderivatom vzorca II, pripadne vznika-
jicim diaminom vzorca I. Tym sa zabréni
zniZovanie aktivneho povrchu katalyzéato-
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‘"ra a hydrogendcie prebieha rychlejSie s

dobrym vytazkom.

Ako zasady sa pouZivaji hydroxid sodny
alebo draselny, pripadne vodny roztok amo-
niaku. Hyrogendcie prebiehaju pri teplotach
10 aZ 60 °C, s vyfhodou pri 20 aZ 30 °C. Ako
katalyzdtor sa mdZu pouZit beZne pouZiva-
né hydrogenatné katalyzdtory, napr. pala-
dium, platina, nikel, kobalt, pripadne tie-
to zakotvené na nosi¢i ako je aktivne uh-
lie, kyslitnik kremidity alebo iny materidl
s velkym povrchom, dalej Raney nikel ale-
bo kobalt. Hydrogenacia sa da uskutocnit
v zdvislosti od pouZitého katalyzdtora pri
atmosférickom tlaku, alebo tlaku do 12,0
MPa.

Vyhodou postupu podla vyndlezu je to,
7e sa hydrogendcia nezastavi obalenim ka-
talyzatora nitrozoderivatom vzorca II alebo
diaminom vzorca I, nakolko tieto si po-
¢as celej hydrogendcie rozpustené v zésa-
ditom prostredi. Diamin vzorca I sa ziska-
va vo vysokej Cistote a vytaZku s minimdl-
nym odpadom a s velkou objemovou acin-
nostou.

V dalSom je predmet vynédlezu objasneny
na prikladoch bez toho, aby sa na tieto vy-
luéne obmedzoval.

Struktdra produktov hydrogendcie bola
potvrdend elementdrnou analyzou a zrov-
nanim s produktom ziskanym nezdvislym
postupom analyzou kvapalinovym chromato-
grafom.

Priklad 1
1-metyl-5,6-diaminouracil

15 g 1-metyl-6-amino-5-nitrézouracilu sa
rozpusti za chladenia v roztoku 100 ml vo-
dy a 3,6 g NaOH. K roztoku sa pridd 15 g
Raney niklu a v hydrogenaénom autoklave
sa suspenzia za mieSania hydrogenuje pri
tlaku 4,0 MPa a teplote 25 °C 2,5 h. Po u-
kond¢eni hydrogenécie sa katalyzdtor odfil-
truje a filirat sa okyseli kyselinou solnou
na pH 6,5—7,0. Vyla&eny produkt sa wodsa-
je, premyje studenou vodou, etanolom a
ziska sa 12,7 g 1-metyl-5,6-diaminouracilu
(92 %), t. t. nad 340 °C za rozkladu.
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Priklad 2—10
g.zlu€. g NaOH tlak MPa teplota das VytaZok
vzorca II katalyzéator
2 57 g 2 g 4,0 25 °C 15h 0,5 g Pd/C 5 % 53 %
3 858 358 0,3 25 °C 6 h 1,5 g Ni (Raney) 65 %
4 85 g 4 g 3,0 30 °C 2 h 0,3 g Pt/C 5 % 3 %
5 858 4 g 2,0 30 °C 2 h 0,3'g Pd/C 10 % a2 %
6 85 g 2 g 4,0 60 °C 2 h 1g Pd/C 10 % 82 U
7 85 g 2 g 4,0 50 °C 2 h 1 g PA/Si0, 5 % 75 %
8 85 ¢g 4 g 4,0 20 °C 3 h 0,5 g paladiova 85 %
Cerit
9 85¢g A 0,3 50 °C 6 h 2 g Ni (Raney) 83 %
10 8,5 g B 3,0 20 °C 2 h 0,3 g PA/C 10 % 85 %
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1-metyl-6-amino-5-nitrézouracil sa suspendoval v 50 m! koncentrovaného amoniaku
Namiesto NaOH bolo pouZité 5,6 g KOH

PREDMET VYNALEZU

1. Sposob pripravy 1-metyl-5,6-diaminou-
racilu vzorca I,
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katalytickou hydrogendcicu vo vodnom
roztoku, vyznateny tym, Ze hydrogenacia
prebieha v zdsaditom prostredi, pricom mo-
larny pomer nitrézoderivatu k zésade je
1:0,8az1:2,1.

2. Sposob podla bodu 1 vyznaceny tym,
7Ze ako zasada sa pouZije hydroxid sodny,
hydroxid draselny alebo vodny roztok amo-
niaku.

3. Sp6sch podla bodu 1 vyznafeny tym,
Ze reakcia prebieha pri teplote od 10 °C do
60 °C.
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