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Titel : 6-§4=/t~(1-Imidazolyl) -alkyl7-phenyl}-3~oxo-
2,3,4,5-tetrahydro-pyridazine und deren Siure-
additionssalze, Verfahren zu ihrer Herstellung
und diese enthaltcende pharmazeutische Priiparate

Patentanspriiche:

1. 6-{4-[§»-(1-Imidazo]y1)-a1ky]]-pheny]}-3-qxo-2,3,4,5,tetraf
hydropyridazine der allgemeinen Formel I

N (CH,) @ (3——0 I

in der m eine ganze Zahl von 1-12 bedeutet,sowie deren Sdu-
readditionssalze mit anorganischen oder organischen Siuren.

. 6-[4-(1-ImidazolyImethyl)-phenyl]-3-0x0-2,3,4,5-tetrahydro-
pyridazin und dessen pharmazeutisch vertrigliche Salze.

. 6-{4-[2-(1-Imidazo1y1)-ethy]]-phenyl}-3—oxo-2,3,4,5-tetra-
hydro-pyridazin und dessen pharmazeutisch vertrigliche Salze,

. 6~{4—E3-(1-Imidazo]y1)-propy]]-pheny]]-B-oxo—Z,3,4,5-tetra-
hydro-pyridazin und dessen pharmazeutisch vertrigliche Salze,

. 6-{4-[4—(1-Imidazoly1)-butyl]-pheny1}-3-oxo-2,3,4,5-tetra-
hydro-pyridazin und dessen pharmazeutisch vertrialiche Salze,

. 6‘{4“[5'(1'Imida201y1)-PGNtY1]—pheny]}—3~oxo-2,3,4,5-tetra-
hydro-pyridazin und dessen pharmazeutisch vertrigliche Salze.
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6-{4-[6-(1-Imidazoly1)-hexyl]-pheny1}-3-oxo-2,3,4,5-tetra-
hydro-pyridazin und dessen pharmazeutisch vertrdgliche Salze.

6-{4-[7-(1-Im1dazo1y1)fheptylj-phenylgh3-oxo—2,3,4,5-tetra-
hydro-pyridazin und dessen pharmazeutisch vertrigliche Salze.

6-{4-[8-(1-Imidazoly1)-octyl]-pheny1§-3-0x0-2,3,4,5-tetra-
hydro-pyridazin und dessen-pharmazeutisch vertrigliche Salze..

76-[4-[9-(1-Imidazolyl)-nony[]-pheny1}-3eox042;3,4,5-tetra-

hydro-pyridazin und dessen pharmazeutisch vertrigliche Salze,

6-{4-[;0-(1-1midazolyu-decylj-pheny{}-3-oxo-z,3,4,s-tetra- |
hydro-pyridazin und dessen pharmazeutisch vertrdgliche Salze.

6-(4-[11-(1-Imidazoly1)-undety1]-phehy[}-3-oxo-2,3,4,5-tetra-
hydro-pyridazin und dessen pharmazeutisch vettrﬁgTiche'Salze.

6-{4-[12-(1-1midazo1y1)-dodecy1]~pheny13-3-oxo-2,3,4,5;tetra-
hydro-pyridazin und dessen pharmazeutisch vertrigliche Salze,

Verfahren zur Herstellung der Verbindungen ge-. , :
mip den Anspriichen 1-13, dadurch gekennzeichnet, daR man ei-
ne 4-»{4-[b)-(1-lm1dazoly1)-aIkylffphenyI}f4-oxorbutter55ure
oder deren Ester der allgemeinen Formel II '

I ’ |
N A= (CHy ) C-CH,-CH,=COOR 11
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wobel m die in Formel I angegebene Bedeutung hat und R
Wasserstoff oder C1_6-Alkyl bedeuten, mit Hydrazin,
dessen Hydrat oder einem Hydrazinsalz in w#Brigen,
wdBrig~alkoholischen, alkoholischen Medien oder in-

differenten, organischen L&sungsmitteln oder deren

Mischungen mit Wasser oder Alkohol bei einer Temperatur
im Bereich von 00-15000, gegebenenfalls unter Zuhilfe-
nahme eines der fiir Aminolysen und Kondensationsreaktionen

{iblichen Katalysatoren umsetzt.

Arzneimittelzubereitungen, dadurch gekennzeichnet, daB
sie eine Verbindung oder ein pharmazeutisch vertr&gliches
Salz dieser Verbindung gem#dB den Anspriichen 1-13 zusammen
mit einem pharmazeutisch geeigneten Verdiinnungsmittel
oder Trdgermaterial enthalten.

>

¥
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Anmelder: A, Nattermann & Cié.GmbH
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Titel : 6-{4~/l-(1-Inidazolyl)-alkyL/-phenyl}-3-oxo-
2,3,4,5-tetrahydro~pyridazine und deren Siure-
additionssalze, Verfahren zu ihrer Herstellung
und diese enthaltende pharmazeutische Priparate

Die vorliegende Erfindung betrifft neue 6-{4-[73-(1-Imidazol-

y1)-a]kyl]-pheny]]-3-oxo-2,3,4,5—tetrahydro-pyridazine, deren

Sdureadditionssalze, Verfahren zu ihrer Herstellung sowie ihre
Verwendung als Wirkstoff in Arzneimitteln, insbesondere zur 7
Behandlung von entziindlichen und thromboembolischen Erkrankun-

gen. Die erfindungsgemdBen 6 [ﬁ [w=-(1-Imidazolyl)- alky1]~

pheny1f-3-0x0-2,3,4,5- tetrahydro pyridazine entsprechen der
alligemeinen Formel I

e OO s
g

worin m eine ganze Zahl von 1=12, insbesondere 1?5,,is£{ um-
fagt sind auch die SHureadditionssalze der Formel I, Siure=-
additionssalze sind insbesondere pharmazeutisch verwendbére,

z.B, Chlorwasserstoffsiure, Bromwasserstoffsidure, Schwefelsiure
oder Phosphorsiure, oder mit organlschen S&uren, wie ent-
sprechende Carbonsduren, z.B. Essigsiure, Propionsdure, Oxal-
sdure, Malonsiure, Glykols&ure, Bernsteinsiure, Maleins&ure,
Fumarsdure, Apfelsdure, Weinsiure, thronensaure, Benzoesaure,
Zimtsdure, '

Die Verbindungen der vorliegenden Erfindung weisen wertvolle
pharmakologische Eigenschaften auf. Sie zeichnen sich einer-
seits durch eine starke’ Bee1nf1ussunq des Arachidonsiure-Me-
tabolismus aus, andererseits zeigen sie eine antagonistische
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Wirkung bezﬁglich einiger durch PAF (Platelet Activating
Factor) gergelter physiologischer Vorgdnge. Die erfindungs-
gemdfBen Verbindungen haben daher bzw. darilber hinaus eine
starke antithrombotische sowie antiatherosklerotische und
antirheumatische Aktivitit. Daneben zeigen die Verbindungen
der allgemeinen Formel I eine giinstige Beeinflussung asthma-
tischer Beschwerden sowie blutdruckregulierende Eiadenschaften.
Sie lassen sich insbesondere zur Behandlung von entziindlichen,
atherosklerotischen bzw. thromboembolischen Erkrankuncen, ins-
besondere beim Menschen, nutzen.

Die Darstellung der erfindungsgem&Ben Substanzen erfolgt durch
Unsetzung von 4-{4-/a-{1-Imidazolyl)-alkyl/-phenyl]-4-
oxo-buttersdurenoder deren Ester der Formel II mit Hydrazin,
‘dessen Hydrat oder Salzen, wie Hydrochlorid, Hydrosulfat u.a,,
in wassrigen, wdssrig-alkoholischen, alkoholischen Medien
oder in indifferenten organischen Losungsmitteln, wie z.B.
Toluol bzw. deren Mischungen mit Wasser oder Alkohol bei
Temperaturen von 00-15000, vorzugsweise in Ethanol oder Was-
ser. Die Reaktion kann dgegebenenfalls durch Sduren, die in
Form ihrer Hydraziniumsalze eingesetzt werden kidnnen, oder
durch Basen, wie z.B. Erdalkalioxide, katalysiert werden.

Die Umsetzung wird durch-folgende Reaktionsgleichung veran-
schaulicht:

'l':=|

| +H, N-NH
NQ§/N-ﬁCH2)m-<::>>c-CHZ-CHZ-COOR 2 2,

o -ROH, -H,,0
=
| N\,N-(CHZ)“1~<©>‘-<}v )=0
I

2
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in Frage: :
4-[4-(1-Imidazolylmethyl)- pheny{}4 -0x0- buttersaure sowie
deren C1 G-Alkylester :

4-{a- [2-(1-Imidazolyl)- ethy1] phenyl} 4-o0x0-buttersiure
sowie deren C1_6—A1ky1esteq

v

Als Ausgangsverbindungen der Formé]rII kommen 1nsbesondere

4-{4-[3-(1-Imidazoly1)-propyl]-phenyl}-4-oxo-buttersiure

sowie deren C, .-Alkylester.
1‘5 Y]

4-{4-[4-(1-Imidazo1y1)-buty1]-phehy]}—4-oxo-butters§ure
sowie deren CI_G-ATkylester? '

4-{4-[5-(1-Imidazolyl)-pentyl]-phenyl{-4-oxo-buttersiure
sowie deren C1 6-A1ky1estern

4-{4- [6 -(1-Imidazolyl)- hexy]]-pheny[f -4-0x0- buttersaure '
sowie deren C1 G-A]kerster.

49{4:[7-(1-Imidazoly1)-hepty]j-phenyi}-4-oxo-buttersﬁure
sowie deren 61_6-A1ky1esteri

4—[4-[8-(1—Imidazoly1)-octyi]-pheny1}-4-oxo-buttersaure'
sowie deren Cl_s-Alkylester}
- {

4-{4-[9-(1-Imidazdy1)-nony[]-pheny]}—4-oxo—butter53ure
sowie deren cl_ﬁ-Alkylester.
. )

4-{4-[}0-(1-Imidazdly1)-decylj-phenyl}f4-oxo-buttersﬁure
sowie deren C;_ G-Alkylesteri '

4-{4- [11 -(1- Imidazolyl)- undecy[] phenyl} -4-oxo-buttersdure

sowie deren 01 6-A1ky1ester,
{
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4 {4 [12 (1 Im1dazo1y1) dodecy]] pheny1} 4 oxo buttersaure
50w1e deren C1 6-A1ky1ester

< oo
£y N T
- ey

e D1e Darste11ung der Ausganqsverb1ndungen der Formel IT er-
;ifolgt nach an sich bekannten Verfahren: T '

1-(w- Pheny]a]ky]) -imidazole werden durch A]ky11erunq von

,jlmldazol m1t dem entsorechenden <a Haloqenalky]benzol ge-

ri 1qebenenfalls unter Zusatz e1nes orqan1schen Losunqsm1ttels,

... Wie z.8B, D1methy1formam1d, unter moq]wcher Verwendunq einer
‘35:H11fsbase, wie z, B Natr1umhydr1d herqeste11t (DT -0S 29 33 649).
., .. Die 1- ( Q. ~ Pheny]alky1) 1m1dazo1e werden nach den dem Fach-

. --mann ge]auf1qen Verfahren‘(Houben wev1 Methoden der orga-

7 ;in1schen Chemxe,,Bd 7/2a,7', 257 ff) m1t Bernste1nsaurea]ky1-
,ﬂfesterchlor1d unter Zusat7 e1nes orqan1schen Losunqsm1btels,

wie z.B. 1,2- D1chlorethan N1trobenzo] Schwefe1koh1enstoff

. unter. Verwendung eines. Fr1ede] Crafts- Ka+a1ysators, wie z.B.

;Alum1n1umchlor1d zu den 4- 54 ﬂ» (1- Im1da7o1v1) a1ky1] pheny1f -
4-oxo buttersaurea]ky]estern umqesetzt o

ey eE Ty
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Die Siureadditionssalze von Verbindunaen der Formel I
mit anorganischen oder organischen Siuren lassen sich
durch Mischen der zugrundelieqenden Imidazolylverbindun-
gen mit den entsprechenden SHuren in wdssrigen, W§ssrig-
organischen (z.B. Alkohol- Wasser) oder organischen Medien,
wie z.B. Alkoholen, Alkohol-Ether-Mischungen oder Ether— ‘
Petro]ether -Mischungen bei Temperaturen zw1schen 0° und
100°C herstellen.
Die vorliegende Erfindung betrifft ebenfalls pharmazeu-
tische Prdparate, welche Verbindungen der Formel I oder
pharmazeutisch verwendbare Siureadditionssalze dieser Ver-
bindungen enthalten. Bei den erfindungsgemé&fien pharmazeu-
tischen Priparaten handelt es sich um solche zur enteralen,
wie oralen oder rektalen sowie parenteralen Verabreichung,
welche die pharmakoloaischen Wirkstoffe allein oder zusammen
mit einem iiblichen, pharmazeutisch anwendbaren Trigermaterial
enthalten,
Vorteilhafterweise liegt die pharmazeut1sche Zubereitung
des Wirkstoffes in Formen von Einzeldosen vor, die auf.
die gewiinschte Verabreichung abgestimmt sind, wie z.B. Ta-
bletten, Draaé&es, Kapseln, Suppositbrien, Granuléte, Lo-
sungen, Emulsionen oder SUspensiohen. Die Dosierung der Ver-

‘bindung liegt iiblicherweise zwischen 1-500 mg pro Dosis, vor-

zugsweise zwischen 5-150mg je Dosis und kann ein- oder mehr-
mals, bevorzugt zwe1- bis dreimal tdglich, verabreicht wer-
den. Die Herstellung der erfindungsgemdBen Verbindung wird
durch die folgenden Beispiele ndher erldutert. Die angege-
benen Schmelzpunkte wurden mit einem Buch1 510- Schmeszunkt-
bestimmungsapparat gemessen und sind mit °C angegeben und
nicht korrigiert. Die IR-Spektren wurden mit dem Gerdt Per-
kin Elmer 257 und die Massenspektren mit dem Gerdt Varian
MAT-311-A (70evy) aufgenommen. o
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_Beisgie1 1

6-[9-(1-Imidazo1y1methy1)-phenylj-S-oxo-Z,3,4,5-tetrahydro-
pyridazin.'

Eine Mischung aus 7,7g 4-[4-(1- -Imidazolylmethy1)-phenyl]-
4-ox0- buttersauremethy1ester, 0,2q Bariumoxid, 1 4g Hydra-
zinhydrat und 30 ml Ethanol wird 10 Minuten bei 0° C, an-
schlieBend 2 Stunden bei Raumtemperatur geriihrt und danach

1 Stunde unter RiickfluB erhitzt. Die Peakt1ons]osunq wird

mit Wasser verdiinnt, mit Chloroform extrahiert und der Extrakt
mit Wasser gewaschen und iiber Na2504 aetrocknet. Das LOsungs-
mittel wird abgezogen und der zurlickbleibende Riickstand durch
Ausriihren mit Ether gereinigt,

Ausbeute: 2,4g, Fp. 225°C
IR (in KBr): 1675 cm™’ -
Ms [mse] ¢ 254 (M*, 40%), 187 (100%), 116 (21%),

Beispiel 2

6-(4-[?-(1-Imidazo1y1)-ethy1]-pheny13-3-oxo~2,3,4,5-tetr§—
hydro-pyridazin

Eine Mischung aus 7,5q 4-{4-[2-(1- ~Imidazolyl)-ethyl]-phenyl}-
4-oxo-buttersiuremethylester, 0,29 Bariumoxid, 1 3g Hydrazin-
hydrat und 30 ml Ethanol wird 10 Minuten bei 0° C, anschlie-
Bend 2 Stunden bei Raumtemperatur geriihrt und danach 1 Stun-
de unter RiickfluB erhitzt. Die Reaktionsmischung wird mit
Wasser verdiinnt, mit Ch\oroform extrahiert und der Extrakt
mit Wasser gewaschen und iiber Na2504 getrocknet. Das LOsungs-

mittel wird abgezogen und der Riickstand durch Sdulenchroma-
tographie gereinigt (Kieselge1//Chlorof0rm/Methanol).

Ausbeute: 3,6g, Fp 145°C
IR (in KBr): 1660 cm'1
Ms |[n/e] 268 (M*, 100%), 187 (67%), 116 (17%),
81 (22%)
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Beispiel 3

6-{4~[3-(1-Imidazolyl)- prOpy1] pheny[g -3-0%0-2,3,4,5-tetra-
hydro-pyr1daz1n.

2qg 4-{4- -[3-(1-Imidazolyl)- -propyl]- phenyl} -4-oxo0- -buttersdure
werden in 10 m1 Wasser suspendiert, 0,68g Hydrazxnhydrat_wer—
den hinzugefiigt und anschlieBend wird die Mischung 2 Stunél
den bei 90°C geriihrt. Nach dem Abkiihlen wird mit Chloroform .
extrahiert, die Chloroform-Losung mit Wasser gewaschen,'ﬁber
Na2504 getrocknet und zur Trockne eingeengt. ' '

Ausbeute: 1,2g, Fp 136°C |
IR (in KBr): 1675 cn -1

Ms [m/e] i 282 m*, 100%), 266 (0,7%), 253 (10%),

240 (13%), 212 (11%), 186 (10%)

Beispiel 4

6-f 4-[4-(1- Im1da201y1) butyl] pheny]} 3 -0x0-2,3,4;5-tetra-
hydro-pyridazin. : :

a) Aus 4-{4-[4—(1-Imidazo]x1)-butyl]—pheny]j-4-dxo-butter-'
sdure-methylester
Eine Mischung aus 10g Ester, 0,4q Bariumoxid, 1;589 Hy-
drazinhydrat und 30 ml Ethano1 wird 10 Minuten bei 0°C
geriihrt, anschlieBend 20 Stunden bei Raumtemperatur und
noch 6 Stunden unter RiickfluB erhitzt. Nach dem AbkiihTen
wird das Lésungsmittel abgezogen, der Riickstand mit Was-
ser aufgenommen und mit Chloroform extrahiert. Die Chlo-
roform-Phase wird mit Wasser gewaschen, iiber Nazso4 ge-
trocknet und eingeengt. Der Riickstand wird durch Sdulen-
chromatographie gere1n1gt (K1ese1qe]//Ch]oroform/Methanol)
Ausbeute: 3,9g, Fp 131 C :

IR (in KBr): 1675 cm'1

Ms [mse]  : 296 (M*, 100%), 267 (15%), 254 (16%
226 (18%), 200 (10%), 69 (35%)
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b) Aus 4-{4-[4-(1-Imidazolyl)-butyl]-phenyl3-4-oxo-butter-
siure, '
~1,5g Sdure werden in 10 ml Wasser suspendiert. Nach Zu-
gabe von 0,3qg Hydrazinhydrat wird 2 Stunden bei 90°¢C
geriihrt, Nach dem Abkiihlen wird mit Chloroform extra-

hiert, die Chloroform-Phase mit Wasser gewaschen, iiber
Nazso4 getrocknet und zur Trockne eingeencot,.

Ausbeute: 1,25g, Fp 129°-131°C

Beispiel 5
6-{4-[5-(1-Imidazoly1)-nentyﬂ -pheny]j-B-oxo-Z,3,4,5—tetra=
hydro-pyridazin, '

a) Aus 4-{4-[5-(1-Imidazoly1)apenty[]-pheny]}-4-oxo-butter—
sduremethylester.
Eine Mischung aus 10,5q Ester, 0,4g Bariumoxid,
1,589 Hydrazinhydrat und 30 m1 Ethanol wird 10 Minuten
bei 0°¢C geriihrt, anschlieBend 18 Stunden bei Raumtempe-
ratur und noch 4 Stunden unter RiickfluB erhitzt. Nach
dem Abkiihlen wird das Lﬁsungsmit£e1 abgezogen, der Riick-

stand in Wasser aufgenommen und mit Chloroform extrahiert.

Die Chloroformphase wird mit Wasser aewaschen, liber I\'a2504
getrocknet und eingeengt. Der Riickstand wird durch Sdu-
lenchromatographie gereinigt (Kieselgel//Chloroform/
Methanol).

Ausbeute: 2,3q, Fp 124°C
IR (in KBr): 1680 cm™
Ms [n/e] @ 310 (MY, 48%), 204 (3%), 281 (16%),
268 (10%), 240 (57%), 214 (23%)
69 (100%) '

b) Aus 4-{4-[5-(1-Imidazoly1)-penty]]-pheny]}—4-oxo-butter—
sdure, '
3,14g S&dure werden in 10 ml1 Wasser suspendiert. Nach Zu-
gabe von 0,6g Hydrazinhydrat wird 2 Stunden bei 90°¢c ge-

rithrt, Nach dem Abkiihlen wird abgesaugt, der Riickstand mit

Wasser gewaschen und getrocknet,
" Ausbeute: 2,56, Fp. 124°-126°C



Darstellung der Ausgangsverbindung

4-{4—[9-(1-Imidézoly1)-butyl]-pheny1}-4-oxo-butters§ure-
methylester :

Zu einer Suspension von 59,3a Aluminiumchlorid'in 200 m1-
1,2-Dichlorethan werden unter Eiskithlung 20,3g Bernstein-
siuremethylesterchlorid und anschlieRend eine Ldsung von
27qg 1-(4-Phenylbutyl)-imidazol in 100 m1 1,2-Dichlorethan
zugetropft. Danach wird 3 Stunden bei BSQC geriithrt. Nach
dem Abkiihlen wird die Reaktionsmischung in eine Mischung
aus 165,7qg Ethylendiamintetraessigsdure und 600g Eis ‘ein-
geriihrt und durch Zugabe von verdinnter Natronlauge,auf
ca. pH8 gebracht. Die Phasen werden getrennt, die organi-
sche Phase iiber Na2504 getrocknet und eingeengt. Der Riick-
stand wird durch Saulenchromatoqraph1e gereinigt (Kiesel-
gel/Chloroform).
Ausbeute: 32g, Fp. 53°-54°C
IR (in KBr): 1730, 1680 cm™’
Ms [m/e] @ 314 (M7, 25%), 283 (14%), 255 (21%),
227 (100%), 200 (15%), 131 (16%),
96 (66%)

4-{4-[}-(I-Imidazolyl)—butylj-pheny]}-4-oxo-buttersﬁure.

15¢g 4-{4-[g-(l—Imidazoly1)-butyl]-pheny{}—4-oxo-bUtters§uren
methylester werden in 180 ml1 Methanol gqeldst und 2,3g'Na~;
triumhydroxid, geldst in wenig Methanol, hinzugefiigt. Die
Mischung wird 24 Stunden bei Raumtemperatur geriihrt, das
Losungsmittel abgezogen und der Rickstand in Wasser aufge-
nommen. Die Ldsung wird mehrfach mit Chloroform extrahiert,
die Chloroformphase verworfen. Die wdssrige Losung wird mit
verdiinnter Salzsdure auf ca. pH6 eingestellt, der ausgefal-
lene Feststoff abgesaugt, mit wenia Wasser gewaschen und ge-
trocknet. ' '

Ausbeute: 8,8q, Fp. 165°-166°¢C -1

IR (in KBr): 1710, 1680 cm

MS |m/e : 299 (M -1, 0.5%), 282 (4%), 256 (13%).,
227 35%), 200 (100%), 131 (18%),.
96 (28%), 82 (28%), 69 (33%)
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Analog den Beispielen 1-5 werden hergestellt:

6. 6-{4-[5-(1~Imidazo1y1)-hexy1]-pheny1}ﬂ3;oxo-2,3,4,5—
tetrahydro-pyridazin

W o e 3130251

7. 6-{4-[7-(1-Inidazolyl)-heptyl]-pheny1] -3-0x0-2,3,4,5-
tetrahydro-pyridazin :

8, 6-{4-[8-(1—Imidazo1y1)~octy1]-pheny1}-3-oxo-2,3,4,5-
tetrahydro=-pyridazin

9. 6-{4-[9 (1-Imidazolyl)-nonyl]-phenyl}-3-o0x0-2,3,4,5-
tetrahydro-pyridazin

10, 6-{4-[10-(1-Imidazolyl)-decyl]-phenylj -3-0x0-2,3,4,5-
tetrahydro-~-pyridazin

11, 6~{4-[}1-(1-Imidazoly1)-undecyl]-phenv]f—3-oxo—2,3,4,5-
tetrahydro-pyridazin

12, 6-{4—[}2-(1-Im1dazo1y1)-dodecv]]fphenyl}-B-oxo—Z,B,d,S-
tetrahydro-pyridazin

Beispiel 13

6-{4-[5-(1-Imidazolyl)-pentyl] -pheny1]-3-ox0-2,3,4,5-tetra-
hydro-pyridazin-Fumarsdure-Salz,

Eine Mischung aus 1,5q 6-[4-[5~(1~Imidazo1y1)—penty[]—pheny]?~
3-0x0-2,3,4,5~tetrahydro-pyridazin und 0,550 Fumarsdure wird
in 30 ml Ethanol ca. 30 Minuten unter RickfluR erhitzt, bis
sich eine klare Losung gebildet hat. Beim Abkiihlen kristalili-
siert das Salz aus, das abgesaugt und aetrocknet wird.
Ausbeute: 1,73g, Fp. 138°¢

IR (in KBr): 1680 cm™ !



: DL ::"-v;_": :‘ 3130251

Analog Beispiel 13 Tassen sich z.B. Oxalate, Succinate,
Malonate usw. sowie anorganische Salze, wie HvdrochIoride,

Hydrosulfate usw., herstellen.
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