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KIVONAT
A taldlmany targya eljaras (I) altalanos képleti 1,2 4-triazin-3,5-dion-szarmazékok
eloallitasara - az (I) altalanos képletben
Ar jelentése adott esetben szubsztitualt aril- vagy heteroaril-csoport -,
mely eljaras soran egy (II) altalanos képletti 6-karboxi-1,2 4-triazin-dion-szarmazékot - e
képletben Ar jelentése a fenti - 80 °C és 220 °C kozotti homérsékleten reagaltatnak. Az
eljarasra jellemzd, hogy a reagaltatast 50 °C és 150 °C kozotti forrasponti protonmentes

szerves oldOszerben végzik.
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A talalmany targya Uj eljaras 1,2,4-triazin-3,5-dion-szarmazékok eloallitasara.

Ismert, hogy 1,2,4-tnazin-3,5-dion-szarmazékok a megfelelé 6-karboxi-1,2,4-triazin-
3,5-dion-szarmazékok dekarboxilezése uyan allithatok eld (DE-A 2423972; DE-A
2722537, EP-A 33 0041; J. Heterocycl. Chem. 17 (1980), 1365-1368).

Ennel soran altalaban igen magas forraspontu oldoszerek, példaul difeniléter, és/vagy
adott esgtben katalitikusan haté anyagok, példaul tiokarbamid vagy merkaptoecetsav keriil-
nek alkalmazasra. A dekarboxilezés termékeinek mindsége sok esetben nem kielégitd, €s
foleg az oldoszer, valamint a nemkivéanatos bomlasi melléktermékek elvalasztasa okoz prob-
lémat. Az oldoszer nélil végzett dekarboxilezés nehezen feldolgozhaté termékeket eredmé-
nyez.

Azt talaltuk. hogy az (I) altalanos képlett 1,2,4-triazindion-szarmazékokat - e képlet-
ben Ar jelentése adott esetben szubsztitualt anl- vagy heteroarilcsoport - jo hozammal és
nagy tisztasagban allithatjuk eld, ha egy (II) altalanos képletii 6-karboxi-1,2 4-triazidion-
szarmazekot - e képletben Ar jelentése a fenti - protonmentes, 50 °C és 150 °C kozott for-
16 szerves oldoszerben, tovabbi adalék nélkil, 80-220 °C-on, adott esetben emelt nyoma-
son reagaltatunk.

Meglepé modon a taldlmany szerinti eljarassal az (I) altalanos képleti 1,2,4-triazin-
3,5-dion-szarmazékokat sima reakcioban, jo hozammal és nagy tisztasagban kapjuk, az is-
mert el6allitasi modszerek fent emlitett hatranyait kikertlve.

Ha a talalmany szenint1 eljarast emelt nyomason valositjuk meg, viszonylag alacsony
forraspontu oldoszereket 1s alkalmazhatunk; ezzel a kiindulasi anyag és a végtermék termi-
kus terhelése kisebb, €s a feldolgozas (sz oldoszer desztillacios visszanyerésével) egyszeriib-
bé valik.

A taldlmany szeninti eljaras tehat értékesen gazdagitja a technika allasat.



A talalmany szernint1 eljaras elényosen olyan (I) altalanos képletii vegyiileteket allit-juk

elo, amelyekben

Ar  jelentése adott esetben szubsztitualt fenil-, naftil-, piridil-, pinmidil-, pirazinil-, pirid-
azinil- vagy triazinilcsoport, €s a lehetséges szubsztituensek elonydsen az alabbiak:
halogénatom, hidroxil-, amino-, formil-, ciano-, nitro-, 1-4 szénatomos alkil-, 1-4
szénatomos halogénalkil-, 1-4 szénatomos alkoxi-, 1-4 szénatomos halogénalkoxi-, 1-
4 szénatomos alkiltio-, 1-4 szénatomos halogénalkiltio-, 1-4 szénatomos alkilszulfinil-,
1-4 szénatomos halogénalkilszulfinil-, 1-4 szénatomos alkilszulfonil-, 1-4 szénatomos
halogénalkilszulfonil-, 1-4 szénatomos alkilamino-, di-(C;-Cg-alkil)-amino-, C;-C,-al-
kilkarbonil-, C,-C,-alkoxikarbonil-, fenil-, fenoxi-, feniltio-, fenilszulfinil-, fenilszulfo-
nil-, fenilamino-. fenilkarbonil-, fenilhidroximetil-, fenilcianometil-, fenil-C;-Cgs-alkil-,
piridil-,  pindiloxi-,  pirimidiniloxi-,  pindiltio-,  pirimidiltio-,  piridilamino-,
pirimidilamino-csoport (mimellett a fenil-, piridil- és pirimidil-csoportok adott esetben
halogénatommal. hidroxil-, amino-, formil-, ciano-, nitro-, 1-4 szénatomos alkil-, 1-4
szénatomos halogénalkil-, 1-4 szénatomos alkoxi-, 1-4 szénatomos halogénalkoxi-, 1-
4 szénatomos alkiltio-, 1-4 szénatomos halogénalkiltio-, 1-4 szénatomos alkilszulfinil-,
1-4 szénatomos halogénalkilszulfiml-, 1-4 szénatomos alkilszulfonil-, 1-4 szénatomos
halogénalkilszulfonil-, 1-4 szénatomos alkilamino-, di-(C,-C;-alkil)-amino-, C;-C;-al-
kilkarbonil- és/vagy C;-Cs-alkoxikarbonil-csoporttal szubsztitualtak lehetnek).
A talalmany kulonosen elonyosen olyan (I) altalanos képletii vegyiiletek elballitasara

vonatkozik, amelyekben

Ar  jelentése adott esetben szubsztitualt fenilcsoport, amelynek elényds szubsztituensei az
alabbiak: fluor-, klor-, bromatom, hidroxil-, amino-, formil-, ciano-, nitro-, metil-, etil-
, n- vagy izopropil-, n-, 1s0-, szek- vagy terc-butil-, trifluormetil-, metoxi-, etoxi-, di-

fluormetoxi-, tnfluormetoxi-, metiltio-, etiltio-, trifluormetiltio-, metilszulfinil-,



etilszulfinil-, trifluormetilszulfinil-, metilszulfonil-, etilszulfonil-, trifluormetilszulfonil-,
metilamino-, etilamino-, dimetilamino-, acetil-, propionil-, metoxikarbonil-, etoxikar-
bonil-, feml-, fenoxi-, feniltio-, fenilszulfinil-, fenilszulfonil-, fenilamino-, fenilkarbo-
nil-, fenilhidroximetil-, fenilcianometil-, benzil-, piridil-, pirimidil-, piridiloxi-, pirimi-
diloxi-, pindiltio-, pirimidiltio-, piridilamino-, pirimidilaminocsoport (ahol a fenil-, pi-
ndil- vagy pirimidilcsoportok adott esetben fluor-, klor-, bromatommal, hidroxil-,
amino-, formil-, ciano-, nitro-, metil-, etil-, n- vagy izopropil-, n-, izo-, szek- vagy
terc-butil-, trifluormetil-, metoxi-, etoxi-, difluormetoxi-, trifluormetoxi-, metiltio-,
etiltio-, trifluormetiltio-, metilszulfinil-, etilszulfinil-, triffuormetilszulfinil-, metilszul-
fonil-, etilszulfonil-, dimetilamino-, acetil-, propionil-, metoxikarbonil- és/vagy etoxi-
karbonilcsoport szubsztitualtak lehetnek).

Ha példaul kiindulasi anyagként 6-karboxi-2-(4-hidroxi-3-metil-fenil)-1,2,4-triazin-
3,5-(2H,4H)-diont alkalmazunk, a talalmany szerinti eljaras szerint zajlo reakciot az A) re-
akciovazlattal szemléltethetjiik.

A taldlmany szerinti eljarasban kiindulasi anyagként az (1) altalanos képletii vegyiiletek
el6allitasaban alkalmazhat6 6-karboxi-1,2,4-triazin.dion-szarmazékokat a (I1) altalanos kép-
let definalja. E képletben Ar elonyos, illetve kiilonosen eldnyos jelentése az (I) altalanos
képletl vegyiiletek leirasakor Ar fent mar emlitett elényos, illetve kiilondsen elonyds jelen-
tésével egyezik.

A (III) altalanos képletis kiindulasi anyagok ismertek és/vagy ismert eljarasokkal allit-
hatok eld (DE-A 2423972; DE-A 2722537; EP-A 330041, J. Heterocycl. Chem. 17 (1980),
1365-1368).

A talalméany szerinti eljarast egy vagy tobb protonmentes szerves oldoszer felhasznala-
saval valositjuk meg. Ide tartoznak kilonosen az alabbiak: alifas, cikloalifas vagy aromas,

adott esetben halogénezett szénhidrogének, példaul benzol, toluol, xilol, klér-benzol, hexan,
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ciklohexan, kloroform; éterek, példaul diizopropiléter, terc-butil-metil-éter, terc-amil-metil-
éter, dioxan, tetrahidrofuran vagy etilénglikol-dimetil- vagy -dietil-éter; ketonok, igy aceton,
butanon, metil-izopropil-keton vagy metil-izobutil-keton; nitrilek, példaul aceto-nitril, pro-
pionitril vagy butironitril; észterek, példaul metil-acetat, etil-acetat, n- vagy izopropil-acetat,
n-, izo-, szek- vagy terc-butil-acetat.

A talalmany szerini eljarasban oldoszerként elonyosen étereket, igy etilénglikol-
dimetil-étert és terc-amil-metil-étert alkalmazunk.

A talalmany szerinti eljaras soran a reakcioh6mérsékletet széles tartomanyon beliil
véltoztathatjuk. Altalaban 80 °C és 220 °C, elényosen 150 °C és 200 °C kozotti hémeérsék-
leten végezziik a reagaltatast.

A talalmany szerinti eljarast eldényosen emelt nyomason valositjuk meg. A nyomas
elényos tartomanya 1-100x10° Pa, kiilonosen elénydsen 2-50x10° Pa.

A talalmany szerinti eljarasnak egy kiilonosen elényos kiviteli modja szerint a (II) alta-
lanos keépletii 6-karboxi-1,2,4-triazin-diont protonmentes szerves olddszerben szuszpendal-
Juk, és a szuszpenziot autoklavban a dekarboxilezéshez sziikséges hdmérsékleten a reakcid
befejeztéig keverjuk.

A reakcitelegy feldolgozasat és a termék elkiilonitését a szokasos modon végezhetjiik.
Példaul a reakcioelegyet sziirjiik és a szirletbdl csokkentett nyomason az oldoszert gondo-
san ledesztillaljuk. A maradék az (I) altalanos képletii termék, amely altalaban tovabbi tiszti-
tas nélkul tovabbreagaltathato. '

A talalmany szerinti eljarassal eléallithato (I) altalanos képletii vegyiiletek kozbensd
termékként alkalmazhatok endoparazitak ellen hatasos vegyiiletek eldallitasaban (EP-A-
330041).

Eléallitasi példak

1. példa
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0144,8 g (517 mmol) 6-karboxi-2-(4-hidroxi-3-metil-fenil)-1,2,4-triazon-3,5(2H,4H)-dion
870 ml etilénglikol-dimetiléterrel készitett szuszpenzidjat zart autoklavban 200 °C-on 3 6ran
at keverjiik. Lehiilés utan az autoklavot kinyitjuk, a reakcidelegyet leszivatjuk és a sziirletbdl
az oldoszert csokkentett nyomason gondosan ledesztilléljuk

118,1 g (79,3 %-o0s, azaz a hozam az elméleti hozam 82,6 %-a) 2-(4-hidroxi-3-metil-

fenil)-1,2,4-triazin-3,5(2H,4H)-diont kapunk.
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Szabadalmi igénypont
1. Eljaras (I) altalanos képleti 1,2 4-triazin-3,5-dion-szarmazékok elballitasara - az
(I) altalanos képletben
Ar jelentése adott esetben szubsztitualt anil- vagy heteroaril-csoport -,
mely eljaras soran egy (II) altalanos képlet(i 6-karboxi-1,2 4-triazin-dion-szarmazékot - e
képletben Ar jelentése a fenti - 80 °C és 220 °C kozotti hdmérsékleten reagaltatunk, azzal
jellemezve, hogy a reagaltatast 50 °C és 150 °C kozotti forrasponti protonmentes szerves

olddszerben végezziik.
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