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Descriere:
Inventia se referd la un procedeu de obtinere a 2-mercapto-1,3,4-oxadiazolilor cu formula generala I
N-—~N

\

in care R reprezinta un radical aromatic ori un radical heterociclic, folositi ca fungicide, stabilizatori ai imaginilor fotografice.

Este cunoscut un procedeu de obtinere a 5-(4-acetamido-2-hidroxi)-2-mercapto-1,3,4-oxadiazolilor, bazat pe interactiunea
hidrazidei acidului 4-acetamidosalicilic cu tiofosgenul in raport molar de 1:2,75 la temperatura de camera timp de o ora, iar ca sol-
vent se foloseste un amestec de dioxan si apa [I]:
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Dezavantajele acestui procedeu constau in randamentul relativ scazut (72%), folosirea unui exces esential de tiofosgen, pretul
mare si foxicitatea sporitd a tiofosgenului.

Este cunoscut alt procedeu de obtinere a 5-fenil 2-mercapto-1,3,4-oxadiazolului, care consta in reactia hidrazidei acidului
benzoic cu sulfura de carbon in prezenta hidroxidului de potasiu. Solutia acestor agenti intr-un amestec de alcool si apa se fierbe
timp de 7 ore si dupa acidulare produsul de reactie se elimind cu un randament de 67% [2].

Problema pe care o rezolvad prezenta inventie constd in utilizarea materialelor mai putin toxice si a timpului necesar pentru
reactie, sporirea randamentului compusilor.

Esenta inventiei consta in faptul ca procedeul de obtinere a unor 2-mercapto-1,3,4-oxadiazoli cu formula generala I
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in care R reprezintd un radical aromatic ori un radical heterociclic, constd in incélzirea unor hidrazide ale acizilor aromatici ori
heterociclici cu un agent cu continut de sulf, in acest caz tratarea hidrazidelor corespunzitoare cu disulfurd de tetrametiltiuram
(DTMT) se efectueaza in raportul molar de 2:(1-1,3).

Rezultatul tehnic al inventiei consta in utilizarea disulfurii de tetrametiltiuram in calitate de agent pentru ciclizare, ce a facut
posibild accelerarea reactiei, marirea randamentului compusilor cu 20-30% si micsorarea de 10-15 ori a timpului necesar pentru
reactie. Procedeul de obtinere a 5-aril(heteril)-2-mercapto-1,3,4-oxadiazolilor se efectueaza in urmatoarea ordine: hidrazida acidului
se amesteca cu disulfurd de tetrametiltiuram in raport molar de 2:(1-1,3) si amestecul se incélzeste in prezenta unui solvent organic la
temperatura de pana la 100°C timp de 0,5 ore. Apoi amestecul reactant se raceste, se dilueaza cu apa, sulful se filtreaza, iar solutia se
aciduleaza. Derivatii oxadiazolului se separa prin filtrare.

Procesul decurge dupa urmatoarea schema:
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Exemplu. Un amestec constituit din 1,3,4 g (0,01 mol) de hidrazidd benzoica, 1,32 g (0,0055 mol) de disulfura de
tetrametiltiuram si 3 ml de dimetilformamida se incélzeste timp de 0,5 ore la temperatura de 100°C. Dupa racire amestecul reactant
se dilueaza cu apa si sulful format se separd prin filtrare. Filtratul se aciduleaza cu un acid mineral diluat (HCI, H,SO,4) pana la
pH=7. Precipitatul format se separa si se usucd. Randamentul 5-fenil-2-mercapto-1,3,4-oxidiazolului Ia -1,74 g (98,7%).

Substantele prezentate in tabelul de mai jos se obtin in mod analog, cu exceptia folosirii unei cantitati diferite de DTMT.
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Tabel
Nr. exper. R Raportul molar | Randamentul I, % | P. top., °C
hidrazida: DTMT

1 CeHs 2:1,0 94,3 218-220
2 " 2:1,1 98,7

3 " 2:1,2 100

4 " 2:1,3 100

5 2-BrC¢H, 2:1,3 94,3 164-166
6 3-BrC¢H, 2:1,2 99,1 209-211
7 4-BrC¢H, 2:1,2 98,5 191-192
8 3-NO,C4H, 2:1,3 96,9 152-153
9 4-NO,C4H, 2:1,3 943 198-199
10 3-HOC¢H, 2:1,0 94,9 205-206
11 4-HOC¢H, 2:1,0 97,6 219-220
12 Eu\f 2:1,0 95,7 232-234
13 Qnﬁ" 2:1,0 93,5 172-173
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Datele tabelului ne demonstreaza cd randamentul optimal al I se obtine in cazul cand hidrazida si DTMT se iau in raport molar

de 2:(1-1,3).



