
Аналогично  проведены  реакции  пиразола  I с  1,1,1  -триметилгидразивийхлоридом  (П ) и  -бро -
мидом  (Hi). Выходы  5-аминопиразола  V 12 и  13%  соответственно _ Выделить  непрореагировав - 
тТти й  1-метил -4-нитропиразол  I или  какие -либо  другие  продукты  реакции  не  удается , так  как  
происходит  сильное  осмоление  реакционной  смеси . 

Работа  выполнена  при  финансовой  поддержке  проекта  N2 98-03-32899 
РФФИ . 
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СИН '1`Е 3 
4-МЕТИЛТИО -2-ОКСО -S-ДИАНОПИРИДИН - б  (1Н ) -ТИОЛАТА  

НАТРИЯ  И  ЕГО  АЛКИЛИРОВАНИЕ  

Ранее  кислота  Мелдрума  была  использована  нами  для  синтеза  
серосодержащих  частично  гидрированных  пиридонов  [1-3 ]. B данном  
письме  сообщается  o возможности  получения  негидрированных  пиридонов  
взаимодействием  ди  (метилтио ) метилензамещенного  кислоты  Мелдрума  I c 
цианотиоацетамидом  (II) при  кипячении  в  этаноле  в  присутствии  этилата  
натрия . Сиктезированный  пиридин -2-тиолат  натрия  (III) алкилированием  
иодистым  метилом  был  превращен  в  соответствующий  сульфид  IV. 
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4-Метилтио -2-oк co-5-ци aн oпи pидин - б (1Н )-тиолат  натрия  (III).  Выход  61%. Тпл  340 ° С  
(разл .). И K спектр :3390...3540 (NH), 2200 (CN), 1620... 1680  см  (СО ). Спектр  НМР  (ДМСО -D6): 
2,32 (ЗН , c, 8Me); 5,37 (1H, c, С (з )Н ); 10,61 м . д . (1Н , уш . c, NH).  Найдено , %о : С  38,33; H 2,11; 

N 12,94; S 29,02. С 7Н 5NаО S2• Вычислено , %: C 38,17; H 2,29; N 12,72; S 29,12. 

4, 6-Диметилтио -5-цианопиридин -2(1Н ) -он  (iv).  Выход  77 %• Тпл  270...273 °С _ ilK спектр : 

3390...3540 (NH), 2200 (CN), 1620... 1710  CM_ (CO). Спектр  ПНР  (ДМСО -D6):2,54 си 2,58 с  (613, 

2SМе ); 6,26 (1H, c, С (з )H); 12,0 м . д . ( 1Н , уш . c, NH). Найдено , %: C 45,11; H 3,95; N 13,42; 

8 30,13. C8H8N2O82. Вычислено , %: C 45,26; Н  3,80; N 13,20; 8 30,21. 
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РЕАКЦИЯ  1'  -МЕТИЛ -  1 '4'  -дИГИдРО -2,3'  -БИХ HНОЛ HЛА  

C ЛИТИЙОРГАНИЧЕСКИМИ  СОЕДИНЕНИЯМИ  

Ранее  [1 ] мы  разработали  ряд  методов  синтеза  1'-алкал -1',4'-дигидро -
2,3'-бихинолилов  I, что  позволяет  изучить  их  свойства . B настоящей  работе  

сообщается  o реакции  c литийорганическими  соединениями . 
Нами  установлено , что  при  взаимодействии  соединения  I c МеП  

(1,4 моль /л  в  эфире ) или  PhLi (2 моль /л  в  циклогекс aне  c эфиром ) (мольное  
соотношение  1 : 2,5) в  абсолютном  ТГФ  при  комнатной  температуре  в  
течение  15 мин  (выдел eние  аналогично  приведенном y в  работе  [2]) 
образуются  исключительно  1' -метил -2' -R-1' , 2' - дигидро -2 ;  3' -бихинолилы  
IIa,6, что  хорошо  согласуется  c механизмом , представленным  на  схеме . 

1257 


	Page 1
	Page 2

