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Sposéb wytwarzania nowych pochodnych _hydrazyny
Patent trwa od dnia 4 i

Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzamia sze-
regu nowych pochodnych hydrazyny o wuzorze
ogélnym 1, w ktorym R; oznacza cykliczng re-
szte np. fenylowa, pirydylowa, naftylowa, czy
chinolilowg, R, wodor lub metyl, R; metyl,
fenyl Ilub pirydyl, ktore jak sie okazato s3
inhibitorami monoaminoksydazy o bardzo ma-
lej toksyczmo$ci, wobec czege moga byé sto-
sowane w leoznictwie.

Nowe pochodne hydrazyny ofrzymano we-
diug wynalazku przez uwodornienie hydrazo-
néw w mysl reakcji przedstawionej wzorem 2.
Hydrazyny tego typu z niektérymi spoéréd
wymienionych podstawnikéw s3 juz znane.
Otrzymuje sie je z hydrazydéw pochodnej kwa-
su octowego, zawierajgcej grupe R; przez kon-
densaqe aldehydami HCO R:; lub z ketonami
R—CO—R;. W celu uzyskania nowych

zwigzkéw wedtug wynalazku o Téznym dobo-’

*) Wiasciciel ' patentu o$wiadczyl, ze tworea
~wynalazku jest doc. dr Halina Bojarska-
.Dahlig.

Warszawa, Polska

e wymienionych wyzej podstawmikéw R;; Rs,
R; pmzeprowadzono analogiczne syntezy szere-

" gu hydrazonéw dotychczas nieznanych, ktorych

temperatury topnienia oznaczono.

Redukcje hydramonéw prowadzi sie wedlug
wyhalazku wodorem pod ciSnieniemn wobec ka-
talizapora, mwlaszoza przy uzyciu katalizatora
Falladowego wosadzonego ma weglu zawierajg-
cego iokoto 10% Pd pod cisnieniem 40—50 atm.
rrzy temperaturze okolo 60—80°. ‘

Przyktad I. 30 g (0,2 mola) hydrazydut
kwasu fenylooctowego w 150 ml 50%,-owego
etanolu zakwaszomego H.SO, zadano 214 g
(0,2 mola) aldehydu pikolinowego w 50 ml
etanolu. Ogreewanio do wrzenia w ciggu 2 go-
dzin, Po zobojetnieniu i zatezeniu otrzymano
z wydajnoécia 90% hydrazon, ktory przekry-
stalizowano z rozcienczonego etanolu. Zwigzek
ten nie jest opisany w literaturze. Wyodreb-
niono dwie odmiany o temperaturze topnienia
163—163,5° i temperaturze topnienia 99,5—100,5°,
23,9 g (0,lmola) otrzymanego hydrazonu redu-
kowamno pod ciSnieniem 40 atm., w tempera-

i



turze ot "10°; wobee katalizatord ‘palladowe-
go. Po odsgczeniu katalizatora noztwor zatezo-
no, wyodrebniajac z wydajnoscia 70% pochod-
ng hydrazymows, ktéra nastepnie oczyszczono
przez krystalizacje z etanolu. Otrzymany I‘IGWY
rwigzek posiada temperature topnienia 91—92°,

Przyklad 1II. Postepujgc w sposéb po-
dobny;akpodmmwmyﬂadzlelzaog(oz

mola) hydrazyd kwasu fenylooctowego i 24,2 g -

(06,2 mola) 4-acetylopirydyny ofrzymano z wy-
dajnosciag 93% hydrazon, ktéry po krystaliza-
cji z rozcienczonego etamwolu wykazywal tem-
perature topniemia 148,5—149,5°. Hydrazon ten
jest substancjq nieopisang w literaturze. 25,3 g
(0,1 mola) otrzymanego hydrazonu redukowano
pod ciSnieniem okolo 45 aim, w temperaturze

- 65°, wobec katalizatora palladowego. Po odsa-
czenitt katalizatora otrzymano z wydajnoScly -

60%, pochodng hydrazynowsg, ktéra oczyszczano
przez krystalizacje z etanolu z benzyna. Otrzy-
many -nowy zwaqzek pomadal temperature top-
nienja 104,5 — 105°.

Przyklad III. Postepujac w sposéb po-_

dobny jak podano w przykladzie I, z 40 g
(0,2‘ mola) hydrazydu kwasu -naftylooctowe-
go i 21,2 g (0,02 mola) aldehydu benzoesowego

otrzymano z wydajno$cig 95% nieopisany w li- .

teraturze hydrazon, kiéry po krystalizacji
' z rozcieficzonego etanolu wykazywat tempera-
ture topnienia 215—215,5°. 288 g (0,1 mola)
otrzymanego hydrazonu redukowano w roztwo-
rze etanolowym pod ciS§nieniem okolo 40 atm,
w. temperaturze okolo 70°, wobec katalizatora
palladowego. Po odsgczeniu katalizatora i za-
tezeniu otrzymano z wydajnoScia 80% po-
chodng hydrazynowsa, kt6éra oczyszczano przez
krystalizacje z ‘etanolu. Otrzymany nowy
zwigzek posiadal temperature topnienia 107—
108°,

.Przyklad IV. Postepujagc w sposéb po-
dobny jak podano w przykladzie I, z 40 g
0,2 mola) - hydrazydu kwasu a-naftylooctowego
i 24,2 g (0,2 mola) 4-acetylopirydyny otrzymano
. wydajno$ciqg 99%, nieopisany w literaturze
hydrazon, ktéry po krystalizacji z rozcieficzo-
nego etanolu wykazywal temperature topnie-
nia 166—168°. 30,3 g (0,1 mola) otrzymanego

hydrazonu redukowano pod ciSnieniem 50 atm,

w temperaturze okolo 65° wobec katalizatora
palladowego. Po odsaczeniu katalizatora roz-
twér zatezono j wyodrebniono pochodng hy-
drazynowa w postac; dwuchlorowodorku z wy-

69—71°.

dajno$cia 60%. Produkt oczyszczono przez kry-
stalizacje z etanolu. Otrzymany zwigzek posia-
dat temperature topnienia 117—118° z rozkla-
dem. '

Przyktad V. Postepujagc w spos6b podobny
jak podano w przyktadzie 1, z 30,2 g (0,2 mo-
la) hydrazydu kwasu 4-pirydylooctowego
i 21,2 g (0,2 mola) aldehydu benzoesowego
otrzymano z wydajno$cig 72% wodzian hydra-
zonu, ktory po krystalizacji z rozcieficzonego
etanolu wykazywal temperature topnienia
Hydrazon bezwodny jest znany [Ni-
Michlina, Jachontow i Fursztatowa,
Z. Obszcz. Chim. 28, 2786, (1958)] i posiada
temperature topnienia 116—117°. 25,7 g (0,1
mola) otrzymanego wodzianu hydrazonu redu-
kowano pod ciSnieniem 45 atm, w temperatu-
rze 70° wobec katalizatora palladowego. Po od-
sgczeniu katalizatora roztwor zatezono i wyod-
rebniono pochodng hydrazynowa z wydajnoScia
80%. Oczyszczono ja nastepnie przez krystali-
zacje z rozcieficzonego etanolu. Otrzymany no-
wy zwiazek posiadal temperature topnienia

kitskaja,

" 119—120°.

" Przyktlad VI Postepujac w sposéb po-
dobny jak podano w przyktadzie 1, z 30,2 8
(0,2 mola) hydrazydu kwasu 3-pirydyloocto-
wego i 24,2 g (0,2 mola) 4-acetylopirydyny
otrzymano z wydajno$cia 79% hydrazon nie-
opisany w literaturze, ktéry po krystalizacji
z rozcighczonego etanolu wykazywal tempera-
ture ' topnienia 156—158° z rozkladem. 254 g
(0,1 mola) otrzymanego hydrazonu redukowa-
no pod ciénieniem 40 atm, w temperaturze
75° wobec katalizatora palladowego. Po odsa-
czeniu katalizatora i zatezeniu przesgczu otrzy-
mano pochodng hydrazynowsg z wydajnoscia
90%, Otrzymang substancje krystalizowano
z etanolu z eterem naftowym. Nowy zwigzek
posiadal temperature topnienia 122—124°,

Zastrzezenie patentoWe

Spos6éb wytwarzania nowych pochodnych hy-
drazyny o wzorze 1 stanowigcych inhibitory
monoaminooksydazy, znamienny tym, ze hydra-
zony o wzorze 2 poddaje si¢ katalitycznemu
uwodornieniu wodorem pod ci$nieniem zwlasz-

cza przy uzyciu katalizatora palladowego.
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