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^ыска толкынды белсендтенд1ру гидразидтерд! ездерЫе сэйкес кьищылдардан 
синтездеуде колдануга болатыны керсетшд1. Кыска толкынды сэулеленуд! колда-
ну реакция ньщжуру узактыгын кеп кысцартуга мумюндЫ жасайды. 
Туй1нд| сездер: бензой кышкылы, бензой ^ышкылыныи гидрозиттерш синтездеу, 
микротолкынды белсендшенд1ру. 

It is shown that microwave activation can be successfully applied to obtain hydrazides 
from appropriate acids. The use of microwave radiation allows significantly shorten the 
duration of the reaction. 
Key words: benzene carbonic acid, hybridize synthesis of benzene carbonic acid, 
microwave activation. 

Бурное развитие естественных наук, обусловленное прежде все-
го существенным расширением технических возможностей проведе-
ния исследований, а также тесным переплетением достижений химии, 
физики, биологии и других областей естествознания, вызвали появле-
ние таких новых областей химии, как лазерная химия, плазмохимия, 
фотохимия, химия высоких давлений. На их основе удается существен-
но интенсифицировать протекание многих химических процессов. К 
числу этих новых разделов современной химии в последние 10-15 лет 
присоединилась и микроволновая химия [1-3]. 

Продолжением наших исследований микроволновой технологии 
и поиску новых антибактериальных средств служит изучение возмож-
ности осуществления синтеза гидразидов бензойной кислоты в усло-
виях микроволновой активации. Гидразиды являются перспективными 
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азотсодержащими лигандами для синтеза координационных соедине-
ний с уникальными свойствами, которые могут найти широкое приме-
нение на практике. Особое место занимает ярко выраженное противо-
туберкулезное действие гидразида изон и коти новой кислоты и его про-
изводных. В монографии и обзорных статьях [4-9] рассмотрены перс-
пективы и трудности лечения этого опасного заболевания, медикамен-
тозная база, перспективы ее пополнения и оскудения вследствие поте-
ри препаратом эффективности. 

Замена атомов водорода в молекуле гидразина предельными или 
ароматическими радикалами приводит к алкил(метил)- или арил(фе-
нил)гидразинам соответственно. Однако структурные возможности мо-
лекулы гидразина значительно шире. Каждая из аминогрупп в ее со-
ставе обладает нуклеофильными свойствами. Так, гидразиндинуклео-
фил, а следовательно, в зависимости от условий может вступать в ре-
акции с одной или двумя электрофильными частицами. 

В качестве типичных (но не единственных) примеров нуклеофиль-
ных свойств гидразина служит его взаимодействие с производными 
карбоновых кислот и карбонильными соединениями. Эти реакции при-
водят к новым органическим производным гидразина, а именно гидра-
зидам, дигидразидам, гидразонам и азинам. 

На сегодняшний день имеются разнообразные методики получе-
ния гидразидов, например, реакцией ацилангидридов и ацилхлоридов 
кислот [4-9] с гидразином в среде органических растворителей. Одна-
ко вследствие высокой реакционноспособности хпорангидридов (RCOX) 
и ангидридов в реакционной среде наряду с ацилированными продук-
тами могут быть продукты и диацилирования. Наиболее широко ис-
пользуемым методом получения гидразидов является гидразинолиз 
соответствующих эфиров карбоновых кислот с использованием гидра-
зина моногидрата, осуществляемый в 2 стадии. 

О с2н5он, H2SO4 

ОН O-R HN-NH2 
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Многостадийность метода, большие затраты реактивов, раство-
рителей на единицу конечного продукта; образование требующих ути-
лизации побочных продуктов, необходимость в регенерации раствори-
телей являются основными их недостатками, бесспорно сказывающи-
мися на его себестоимости. При этом выход конечного продукта со-
ставляет 63-68%. 

В качестве объекта исследования нами были взяты бензойная 
кислота, 4-метил- и 4-метоксибензойная кислоты. В процессе микро-
волновой активации органические карбоновые кислоты и гидразин гид-
рат непосредственно облучались в микроволновой печи (2,45 ГГц) без 
каких-либо растворителей в течение 1-20 мин при мощности 300-900 Вт. 
Ход реакции контролировался ТСХ. По окончании реакции продукты 
реакции были извлечены с хорошим выходом после обычной обра-
ботки. 

R = Н (1, IV); СН3(П, V ) ; СНэО (I I I , V I ) 

Как показали результаты анализа экспериментальных данных, 
наибольший выход целевых гидразидов бензойной кислоты (IV-VI) в 
микроволновом методе наблюдается при мощности облучения 700-
750 Вт, времени 1-10 мин и составил 60-87 % (таблица) против 63-68 % 
в конвекционном методе. 

После окончания реакции из маслообразной смеси гидразиды были 
выделены и очищены перекристаллизацией из этилового спирта. Стро-
ение полученных гидразидов карбоновых кислот доказано снятием ИК-
и ЯМР-1Н-спектров, а также сравнением физико-химических констант 
гидразидов с литературными данными [10]. 

( I- I I I ) ( IV -V I ) 

56 



Влияние мощности (Вт) и времени (мин) облучения 
на выходы (%) гидразидов (R-CONHNH2) 

R 
500 700 900 

R 
время выход время выход время выход 

С.Н, 6 62 3 84 1 87 О э 
4-СН3-С6Н4 9 58 6 79 5 81 
4-СН30-С6Н4 7 60 4 81 4 83 

Таким образом, в результате проведенных исследований было 
установлено, что микроволновое облучение может быть успешно при-
менено для получения гидразидов из соответствующих кислот. Исполь-
зование микроволновой активации реакционной среды позволяет зна-
чительно сократить продолжительность реакции. Предложенный метод 
характеризуется высоким выходом целевого продукта, воспроизводи-
мостью и может быть рекомендован для синтеза аналогичных соеди-
нений. 

ИК-спекгры снимали на спектрометре с Фурье-преобразователем 
AVATAR-320 фирмы «NICOLET» в таблетках с КВг. Спектры ЯМР-1Н 
записаны на спектрометре BRUKER DRX300 при частоте 400 МГц. 
Микроволновое облучение проводилось в микроволновой печи марки 
«Samsung» CE118KF (2450 МГц). ТСХ проводили на пластинках Silufol, 
элюент- изопропиловый спирт:аммиак:вода. Температуру плавления 
веществ определяли на приборе «Boetius». 

Синтез гидразидов бензойной кислоты (общая методика). 
В колбу объемом 150 мл поместили смесь карбоновой кислоты 
(0.01 моль) и гидразин-гидрата (0.012 моль). Реакционная смесь под-
вергалась микроволновой активации при различных мощностях и вре-
мени облучения (2450 МГц). После окончания реакции реакционная 
смесь была помещена в холодильную камеру для кристаллизации. Гид-
разиды бензойной кислоты были получены перекристаллизацией из аб-
солютного этилового спирта. 

Гидразид бензойной кислоты (IV). Т.пл.110-112°С (112 °С [10]). 
ИК-спекгр, н, см1: 3210, 1670. ЯМР-1Н-спектр, д, м.д. (DMSO-d6): 4,65 
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(с, 2Н, NH2), 7,40-7,92 (дд, 2Н, Аг-Н), 8,73 (с, 1Н, CONH). Найдено, %: 
С 61,72; Н 5,85; N 20,74. C7H8N20. Вычислено, %: С 61,86; Н 5,98; 
N20,69. 

Гидразид 4-метил-бензойной кислоты (V). Т. пл. 116-117 °С (117 °С 
[10]). ИК-спектр, н, см1:3300,3210,1678. ЯМР-1Н-спектр, д, м.д. (DMSO-
d6): 2,33 (с, ЗН,СН3), 4,52 (с, 2Н, NH2), 7,38-7,75 (дд, 2Н, Аг-Н), 8,76 (с, 
1Н, CONH). Найдено, %: С 64,22; Н 6,84; N 18,73. C8H10N2O. Вычисле-
но, %: С 64,01; Н 6,73; N 18,51. 

Гидразид 4-метокси-6ензойной кислоты (VI). Т. пл. 162-164 °С (163-
164 °С [10]). ИК-спектр, н, см1: 3208, 1675. ЯМР-1Н-спектр, д, м.д. 
(DMSO-de): 3,3 (с, ЗН,СН3), 4,52 (с, 2Н, NH2), 7,20-7,85 (дд, 2Н, Аг-Н), 
8,75 (с, 1Н, CONH). Найдено, %: С 57,79; Н 6,10; N 16,84. C8H10N2O2. 
Вычислено, %: С 57,61; Н 6,01; N 16,21. 
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