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Способ получения 1,2-бис-алкоксикарбонилгексагидропиридазин-4- 
-онов впервые был описан нами [1, 2] и заключался в циклоприсоеди
нении 2-метоксибуталиена с азодикарбоновыми эфирами, с последую
щим кислотным гидролизом образующихся при этом виниловых эфи
ров.

В настоящем сообщении предлагается новый способ синтеза этих 
же кетонов, исходя из более доступного бутадиена. Конденсацией по
следнего с азодикарбоновыми эфирами были получены соответствую
щие тетрагиропиридазииы [3], подвергнутые далее оксимеркурирова- 
пию ацетатом (путь А) или нитратом ртути (путь Б) и последующему 
восстановлению боргидридом натрия до соответствующих спиртов VII, 
VIII. Гексагидропиридазин-4-олы получены также гидроборированием 
I, II н окислением полученных алкилборанов V, VI перекисью водо
рода без выделения. Последние далее были окислены хромовой кисло
той (4] до искомых кетонов IX, X.
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Экспериментальная часть

ИК спектры сняты на приборе «UR-20». в вазелиновом масле, 
спектры ПМР—на «Varian Т-60» в CDC13 с использованием в качестве 
внутреннего стандарта ТМС. ТСХ проводилась на пластинках «Silufol 
UV-254» в системе гексан—ацетон, 2:1.

А. 1^бис-Этоксикарбонилгексагидропиридазин-4-ол (VII). К ра
створу 31,9 г (0,01 моля) ацетата ртути в 50 .ил воды добавляют по 
каплям 25,4 г (0,1 моля) соединения I в 50 л։л ТГФ. Образуется жел
тый комплекс, окраска которого постепенно исчезает за Ю.иин. Смесь 

■оставляют на 10 ч. Добавляют 80 мл ЗМ гидроокиси натрия и при
капывают 1 моль боргидрида натрия в 80 мл ЗМ гидроокиси натрия. 
Затем отгоняют ТГФ, водную фазу экстрагируют хлороформом, сушат 
сульфатом магния, хлороформ отгоняют и остаток перегоняют. По
лучают 23,5 г (92%) спирта VII с т. кип. 170—17872 лш, Rf 0,58. 
Найдою, %: С 46,58; Н 7,27; N 10,42. CI0Hi8N2Os. Вычислено, %: 
С 46,87; Н 7,08; N 10,93. ИК спектр, V, еле՜1: 1730 (С=О); 3470 (ОН). 
Спектр ПМР, 6, м- д.: 4,32—3,34 м (8Н; СН, ОН, ЗСН2); 3,83 кв (4Н; 
2ОСН2; J=6 Гц); 1,24т (6Н; 2СН3; J=6 Гц).

1։2^бис-Метоксикарбонилгексагидропиридазин-4-ол (VIII). Анало
гично из 31,9 г (0,1 моля) ацетата ртути и 20 г (0,1 моля) II полу
чают 20,7 г (95%) спирта VIII с т. кип. 165—17071 мм, Rf 0,61. Най
дено, %: С 44,13; Н 6,35; N 12,42. С3НцМ2О5. Вычислено, %: С 44,03; 
Н 6,47; N 12,84. ИК спектр, v, см՜1: 1730 (С=О); 3460 (ОН). Спектр 
ПМР, б, м. д.: 4,30—3,35 м (8Н, СН, ОН, ЗСН2); 3,77 с (6Н, 2СН3).

Реакции нитрата ртути с соединениями I и II проводят анало
гично вышеописанному-

Б. В раствор 5 г (0,02 моля) соединения I в 50 мл абс. эфира 
пропускают В2Нб, перемешивают 1 ч, продувают систему аргоном и 
при охлаждении добавляют по каплям 3 мл воды. Перемешивают до 
полного разрушения избыточного количества боргидрида. Водный 
слой отделяют, прибавляют 10 мл 10% раствора гидроксида натрия 
и при охлаждении ледяной водой прикапывают 10 мл перекиси водо
рода за 0,5 ч. Перемешивают 2 ч, нейтрализуют 20% соляной кислотой 
при охлаждении, большую часть воды удаляют и экстрагируют хло
роформом. Хлороформ отгоняют, остаток перегоняют. Получают 2,1 г 
(42%) спирта VII.

1,2-бис-Этоксикарбонилгексагидропиридазин-4-он (IX). К раствору 
10 г (0,041 моля) спирта VII в 20 мл воды при перемешивании и 

•охлаждении добавляют по каплям хромовую смесь [3, 4] до полу
чения буро-красной окраски. Перемешивают 30 мин, экстрагируют ' 
хлороформом, хлороформ сушат сульфатом магния, отгоняют раство
ритель и остаток перегоняют. Получают 7 г (71%) кетона IX с 
т. кип- 145—14871 мм (лит. 145—14871 льи [1, 2]).

1,2- бис-Метоксикарбонилгексагидропиридазин-4-он (X). Аналоги чно 
из 15 г (0,07 моля) спирта VIII получают 10,7 г (72%) кетона X с 
т. кип. 155—16072 лм։ (лит. 155—16072 мм [1, 2]).
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