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CYCLISIERUNGSREAKTIONEN VON HYDRAZONEN I.
SYNTHESE VON 1-0XO-2-ARYL~1l,2-DIHYDRO~-(as-TRIAZINO) [5,4-.] BENZIMIDAZOL~4-
CARBONSAURENITRILEN. |
Jan Slouka
Institut fur Organische,Analytische und Physikalische Chemie der Palacky-
Universitat Olemeuc,’SSR.
(Received in Germany 10 June 1968; received in UK for publication 17 June 1968)

Die Hydrazene ven Carbenylverbindungen haben sich als geeignetes Ausgangs-
material fir die Synthese einer ganzen Reihe ven heterocyclischen Verbindungen
erwiesen.

In den vorangehenden Mitteilungen (1,2) haben wir Cyclisierungerwaktienen
von einigen Arylhydrazeonen beschrieben,die zu den Stoffen mit nichtkondensier-
tem assymetrischen Triazincyclus fihrten.

In der vorliegenden Arbeit wird uber analoge,zum (as-Triazino)|3,4-a]benz-
imidazoelcyclus fiihrenden Cyclisierung,berichtet.

Durch Kupplung ven Diazeniumcalzen mit 1-Carbathoxy-2-cyanmethylbenzimid-
azel (I) im Pyridinmedium wurden statt der erwartetten Hydrazone (II) direkt
ihre Cyclisierungsprodukte, l-Oxo-Z-aryl-l,2-dihydro-(ae-triazino)[},4-€]benz-
imidazol-4~-carbonsaurenitrile (III),gewonnen. Der Ausgangstoff,l-Carbathoxy-2-
cyanmethylbenzimidazel I,wurde in guter Ausbeute durch Reaktien von 2-Benz-

imidazelylacetonitril mit Chlorameisensaureathylester im Pyridin gewonnen.
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1-Carbathoxy-2-cyanmethyl-benzimidazel (I): Zu einer Lesung ven 1,57 g
2-Benzimidazelylacetenitril (3) in 20 ml Pyridin wurden unter standigem
Kihlem und Ruhren trepfenweise 2 ml ven Chlorameisensaureathylester zugefigt.
Das Reaktionsgemisch wurde nach 10 Min. mit Wasser bis zum 400 ml verdunnt
und der ausgeschiedene Niederschlag nach einigen Stunden abgesaugt. Die Aus-
beute 1,65 g (72,0%). Nach Umkristallisieren sus Athanol hellgelbe Kristall-
chen vom Schmp. 138-139°. Anal. Ber. fir C,,H, N.0,: C, 62,87; H, 4,84; N,18,33.
Gef.: C, 63,01; H, 4,95; N, 18,15.
pitril (IITa): Zu einer Losung ven 250 mg Benzimidazel I in 20 m} Pyridin
wurde unter Kuhlen im Eisbad und unter Rihren eine Benzeldiszeniumchlorid-
lesung hinzugefigt,die aus 100 mg Anilin, 0,5 ml 37%igen HCl, 2 ml Eiswasser
und 70 mg NaNO, hergestellt wurde. Nach 24 Stdn. wurde das Reaktionsgemisch
mit Wasser (100 ml) verdinnt und der ausgeschiedene kristalline Niederschlag
abgesaugt. Die Ausbeute 280 mg (97,5%). Nach Umkristallisieren aus Athanol
hellgelbe Kristallchen vom Schmp. 170-171°. Anal. Ber. fur 016H9N50: c, 66,89;
H, 3,13; N, 24,38. Gef.: C, 66,90; H, 3,30; N, 24,18, UV (in Athanel):
226 nm (logt 4,48), 252 (4,30), 258 (4,31), 349 (4,09).

-

saurenitril (IIIb): Der Steff wurde analeg wie IITa in einer Ausbeute von
96,2% hergestellt. Hellgelbe Kristallchen (aus Xthanel). Schmp. 221-222°.

Angl. Ber. fur c17H11N50: ¢, 67,76; H, 3,68; N, 23,25. Gef.: C, 67,50; H, 3,92;
N, 22,98.
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