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Sposéb otrzymywania pochodnych 6ktahydropirydazyno-
/1,2-a/-/1,2,5/-trojazepinodionu-3,7
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Przedmiotem wynalazku jest spos6éb otrzymywa-
nia pochodnych ukladu oktahydro-pirydazyno-(1,2-
-a)=(1,2,5)-trbéjazepino-dionu-3,7 o wzorze ogblnym
przedstawionym ma rysunku, w kté6rym R oznacza
atom wodoru lub rodnik alkilowy lub arylowy, a
R, oznacza rodnik alkilowy lub arylowy, lub cyklo-
alkilowy lub heterocykliczny. Sa to zwiagzki nowe,
nie opisane w literaturze. Zwigzki tego typu wy-
kazuja dzialanie farmakologiczre i moga stuzyé za-
ré6wno jako poOlprodukty jak i Srodki lecznicze.

Stwierdzono, ze zwigzki, ktérych sposéb otrzy-
mywania jest przedmiotem wynalazku, mozna otrzy-
maé w priosty sposéb oraz z dobrg wydajnoscig na
drodze kondensacji 1,2-dwu-/chloroacetylo/-pipery-
dazyny lub 1,2-dwu-/chloroacetylo/-3-alkilopipery-
dazyny lub 1,2-dwu-/chloroacetylo/-3-arylopipery-
dazyny z aminami pierwszorzedowymi.

Sposobem - wedlug wynalazku kondensacje 1,2-
-dwu/-chloroactylo/-piperydazyny lub 12-dwu-
-/chloroacetylo/-3-alkilopiperydazyny lub 1,2-dwu-
-/chloroacetylo/-3-arylopiperydazyny z = aminami
pierwszorzedowymi, “korzystnie z butyloaming, izo-
butyloaming, cykloheksyloaming, benzyloaming, ani-
ling, p-toluidyng, p-fenetydyna, 4-aminomorfoling,
prowadzi sie w $rodowisku rozpuszczalnika orga-
nicznego 'w temperaturze do 100°C, przy udziale
weglanu potasowego lub innego Srodka wigzgcego
chlorowodé6r. Po oddzieleniu z mieszaniny reakcyj-
.nej produktéw ubocznych, wyodrebnia sie z prze-
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sgezu produkt finalny, kiéry oczyszcza sie przez
krystalizacje.
Zwigzki otrzymane sposobem wediug wynalazku
wykazujg dziatanie depresyjne na osrodkowy uklad
NEnwWowy.

Przykltad I:. W kolbie okraglodennej zaopa-
trzonej w mieszadlo mechaniczne i chiodnice zwrot_
ng umieszcza sie 2,39 czeSai wagowych 1,2-dwu.-
-/chloroacetylo/-piperydazyny rozpuszazomej w 50
czesSciach objetosciowych bezwodnego alkioholu ety-
lowego i dodaje sie 1,38 czesci wagowych weglanu
potasowego. Mieszanine reakcyjng ogrzewa sde. do
temperatury 70°C i przy cigglym mieszaniu dodaje
sie 0,93 czesSci wagowych aniliny, §wiezo przedesty-
lowanej. Reakcje prowadzi sie w ciggu 6 godzin.
Nastepnie mase reakcyjng oziebia sie do tempera-
tury oboczenia, odsacza sie nieorganiczne produkty
uboczne i przemywa bezwodnym alkoholen etylo-
wym. :

Otrzymany przesgcz zageszeza sie do potowy obje-
tosei i pozostawia do wykrystalizowania produktu.
Po czym produki odsgcza sie, przekrystalizowuje z
alkoholu etylowego i suszy. Otrzymuje sie 1,7 czesci
wagowe 5-fenylo-oktahydro-pirydazyno-/1,2-a/-/1,2,-
5/-tréjazepinodionu-3,7 o temperaturze topnienia
214—216°C. Wydajnoéé procesu wymosi 65,5%.

Postepujac mnalogicznie z innymi aminami otrzy-
mano szereg nowych, nie opisanych w literaturze
pochodnych oktahydro-pirydazyno-/1,2-a/+/1,2,5/-



3
-tréjazepino-dionu-3,7, co przedstawia ponizej za-
mieszczona tablica.

-

iﬁﬁ' R R, T4. w °C
11 —H rodnik butylowy 43—44
III —H rodnik 2-metylo-
propylowy 76—178
v —H rodnik cyklo-
: heksylowy 102—103
v —H rodnik benzylowy| 161—163
V1 —H rodnik p-metylo-
fenylowy 172—176
VII —H rodnik p-etoksy-
e e Menylowy 136—140
yiry 4 —mg rédmk 2-fenylo~-
: iettyﬂjorwy 128—130
IX‘,,.Mmk - mdm!k 2-metylo-
! medyloavy 1* propylowy 84—86
*x r~wodnlk | rodnik cyklohek.
metylowy sylowy 102—104
. XI rodnik
metylowy |rodnik benzylowy 90—91
XII modnik
metylowy |rodnik fenylowy 192—194
XIII1 rodnik |rodnik p-metylo-
metylowy fenylowy 180—182
XI1v vodnik .
fenylowy |rodnik benzylowy 95—96
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Przyktad XV: W kolbie okragiodennej zao-
patrzonej w chlodnice zwrotna i wkraplacz umiesz-
‘cza sie 2,39 azeSci wagowych 1,2-dwu-/chloroace-
tylo/-piperydazyny rozpuszczonej w 50 czesciach
objetosciowych bezwodnego benmenu i dodaje sie
2,1 czescad wagowych trojetyloaminy. Mieszanine re-
akcyjng logrzewa sie do temperatury wrzenia ben-
zenu i wkrapla sie 1,02 czeSci wagowych 4-amino_
morfoliny, Swiezo przedestylowanej. Reakcje pro-
wadzi sie w ciggu 10 godzin. Nastgpnie mase re-
akicyjng oziebia si¢ do temperatury otoczenia, od-
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sgoza wytracony chlorowodorek trojetyloaminy
i przemywa bezwodnym benzenem.

Otrzymany przesgcz zageszcza sie¢ do sucha; do
oleistej pozostaloéci dodaje sie 10 czesci objetos-
ciowych wody i odsgcza wytrgcony osad (nieprze-
reagowany produkt wyjsciowy -1,2-dwu-/chloroace-
tylo/-piperydazyna).

Z przesgczu odparowuje sie wode i oleista po-
zostatosé suszy sie w prééni mad pieciotlenkiem
fosforu., W czasie suszenia oleisty produkt zestala
sie i krystalizuje.

Uzyskany surowy produkt oczyszcza sie przez
krystalizadje z alkoholu dizopropylowego. Otrzymu.
je sie 1,6 czesci wagowych 5-morfolinooktahydro-
pirydazyno-/1,2-a/-1,2,5-tr 6jazepinodionu-3,7 o tem-
peraturze topnienia 160—161°C. Wydajnos$é procesu
wynosi 60%bo.

Przyklad XVI: Postepujgc sposobem opisa-
nym w przykiadzie XV, stosujac zamiast 1,2-dwu-
=/chlonoacetylo/-piperydazyny 1,2-dwu-/chloroacety-
lo/-3-metylopiperydazyne otrzymiano 5-morfolino~10-
-metylookttahydropirydazyno-/1,2-a/-1,2,5-tréjazepi-
nodion-3,7 o temperaturze topnienia 140—141°C.

Otrzymane sposobem wedlug wynalazku pochod-
ne oktahydropirydazyno-/1,2-a/-1,2,5-tr6jazepinodio-
nu-3,7 posiadaja dziatanie farmakologiczne na
oérodkowy ukiad nerwowy. )

Zastrzezenie patentowe

Spos6b otrzymywania nowych pochodnych okta-
hydropirydazyno-/1,2-a/-/1,2,5/-tr6jazepinodionu-3,7
o wzorze ogélnym przedstawionym na rysunku, w
ktérym R oznacza atom wodoru lub rodnik alkilo-
wy lub arylowy, a R, ozngcza rodnik alkilowy lub
cykloalkilowy lub arylowy lub heterocykliczny,
znamienny tym, ze 1,2-dwu-/chloroacetylo/-pipery-
dazyne lub 1,2-dwu-/chloroacetylo/-3-alkilopipery-
dazyne lub 1,2-dwu-/chloroacetylo/-3-arylopiperyda-
zyne kondensuje si¢ 1z aminami pierwszorzedowymi

- kerzystnie z butyloaming, izobutyloaming, cyklo-

heksyloaming, benzyloaming, aniling, p-toluidyna.
p-fenetydyna.
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