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(57) Изобретение к а с а е т с я имидов д и -
карооновых к и с л о т , в ч а с т н о с т и п о л у -
чения 1-метил-З-метиламиномалеинимида,
обладающего рост стимулирующими с в о й -
ствами на ранних с т а д и я х п р о р а с т а н и я
с е м я н . Цель и з о б р е т е н и я - с о з д а н и е н о -
вых более активных веществ у к а з а н н о г о
к л а с с а новым с п о с о б о м . Его в е д у т р е -
акцией диметилового эфира аминофумаро-

-вой кислоты с 20-30%-ным водным р а с т -
вором метіїламина при 20-50 С, Выход
76,09%, т . п л . 146-147^0, брутто ф-ла
C 6 ^ f l N ^ 0 2 , т о к с и ч н о с т ь для мышей и
крыс Л Д Ї О > 1000 м г / к г , по а к т и в -
ности в концентрации 0,0001% новое
вещество превосходит эталоны - ИБИН
и ИУК в отношении р о с т а с т е б л е й и
корней при п р о р а с т а н и и люцерны.
2 с.п, ф-лы, 2 табл.

Изобретение относится к новому
апологически активному химическому
соединению, а конкретно к 1-метил-З-
-метиламиномалеинимиду, проявляющему
ростстимулирукнцее действие на ранних
стадиях прорастания семян, что пред-
полагает возможность использования
нового соединения в сельском хозяйст-
ве, и к способу его получения.

Целью изооретения является изыска-
ние в ряду малєинимигов нового соеди-
нения, обладающего высокой ростсти-
мулиру(ощ5й активностью, и разработка
способа его получения.

Изобретение иллюстрируется примем
рами.
і7-9І * '

П р и м е р 1. К раствору 15,9 г
(0,1 мол) диметилового эфира амино-
фумаровой кислоты в 10 мл метанола
прибавляют 15,5 г (0,1 мол, 3,1 г)
20%-ного водного раствора метиламина
н̂ оставляют стоять при комнатной тем-
пературе (20-25°С) в течение 0,5 ч .
Выпавший осадок (мелкие желтые иглы)
отфильтровывают и промывают на фильт-
ре Ї0 мл метанола. Получают 3,72 г
(53,14% на метиламин и 26,57% на диме-
тиловый эсоир аминосрумаровои кислоты)
продукта с температурой плавления
146-147*0.

П р и м е р а . К оаствору 15S9 г
(0,1 мол) диметилового эфира амипофу-
мароврй кислоты в 10 мл метанола при-
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Спектр ПМр'н,£, м . д . : NH-CHj
2,91 ( д ) ; 3 Л 5,1 Гц; N-CHg 2,95 ( с ) ;
С-Н 4,80 ( с ) .

Спектр ЯШ>)3С,£, м . д . : C,(N-CH3)
23,17 ( K ) , 1 J C H 140,5 Гц; С (NH-CH)
30,39 ( д . к . ) , Ьсч 2,8 1 Л с и 1 3 8 , 0 Гц;»
Сэ(СН) 83,52 ( д . д . ) #

 3 J C H 5,0 Гц, <ЛСМ

179,6 Гц; C4(ONH) 150,57. ( д . к . ) , J C H -

бавляют 31,0 г (0,2 мол, 6,2 г) 20%-
ного водного раствора метиламина, да-
л е е по примеру 1» Получают 10,66 г
(76,09%) продукта с температурой плав-с
ления 146-147 С.

П р и м е р 3, К раствору 15,9 г
(0,1 мол) диметилового эфира аминофу-
маровой кислоты в 10 мл метанола при-
бавляют 46,5 г (0,30 мол. 9,3 г) 20%- ю = 2 , 1 Г ц , 3 Л с н 3,5 Гц; С 5(Ш-С-С0)
ного водного раствора метиламина, д а -
лее по примеру 1. Получают 10,64 г
(75,96/0 продукта с температурой плав-
ления 146-147 С.

П р и м е р 4 . К 31,0 г (0,2 мол) 15
20%-ного водного раствора метиламина
прибавляют раствор 15,9 г (0,1 мол)
диметилового эфира амииофумаровой кис-
лоты, далее по примеру 1. Получают
9,45 г (67,5%) продукта с температу- 20
рой плавления 145-147 С,

П р и м е р 5. К раствору 1,59 г
(0,01 мол) диметнлового эфира амино-
фумаровой кислоты в 1 мл метанола при-

167,3 ( д . к . ) , " Л с и 9,8 Гц, 3Лси

и ?
2,8 Гц; С6(СН-С-СО) 172,39 ( д . к . ) , J
1,6 Гц, *ЛС Н 2,8 Гц.

Значение стереоселективной кон-
станты спин-спинового взаимодействия

Л 9,8 Гц свидетельствует о наличии
малеинового фрагмента в молекуле.

Реакция, на которой основан описы-
ваемый способ, протекает стиереоспеци-
фично и многоступенчато. Предполага-
ется, что вначале диметиловый эфир
аминофумароБой кислоты реагирует с
двумя молекулами метиламина, первая

бавляют 3,1 г (0,02 мол, 0,62 г) 20%- 25 из которых образует метиламид по угле-
ного водного раствора метиламина, вы-
держивают в течение 5 ч , далее по при-
меру 1„ Получают 0,97 г (69,28%) про-
дукта с температурой плавления 145 -
147°С. 30

П р и м е р 6. По примеру 2 процесс
ведут при нагревании до 50 С, Реакци-
онная масса темнеет. Получают темно-
окрашенную кристаллическую массу, тре-
бующую дополнительной очистки. После 35
перекристаллизации из метанола полу-
чено 7,83 г (55,93%) продукта с тем-
пературой плавления 145-147 С,

П р и м е р 7. К раствору 15,9 г
(О,1 мол) диметилового эфира аминофу- 40
маровой кислоты прибавляют 20,7 г
(0 ,2 мол, 6Э2 г) 30%-ного водного
раствора метиламина, далее по приме-
ру 1. Получают 10,12 г (72,28%) про-
дукта с температурой плавления 146 -

роду, связанному с аминогруппой, а
вторая присоединяется по двойной
С=С-связи, При этом появляется возмож-
ность свободного вращения фрагментов
молекуля по С=С-свнзи и взаимодействия
метиламидной группы с метоксикарбо-
нильной в момент их сближения. В р е -
зультате образуется неустойчивый пяти-
членный цикл, стабилизирующийся в з а -
мещенный амалеинимид за счет элимини-
рования молекулы аммиака,

1-Метил-3-метиламиномалеинимид
изучали в качестве средства для обра-
ботки с"емян овса, люцериы, огурцов.

Исследования проводили в ла&орато-
рии биологических испытаний химичес-
ких соединений. В качестве эталонов
взяты известные препараты ИВИН (N-OK-

си-2,6-диметилпиридин) и ИУК (А-индо-

147°С.
Строение соединения доказано дан-

ными элементного анализа и спектро-
скопических исследований,

Найдено, %: С 51,69; Н 5,37;
N 19,99.

С 6 Н^М^Ог, М=140, 146.
Вычислено, %: С 51,42; Н 5,75;

Ji 19,99.

, ' Спектры ПМР Н и ЯМР Є сняты в
CDC13 на спектрометре Bruker WP 400

t и 100,6 МГц, внутренние стандарты
ГМДС и ТМС соответственно.

45 лил-3-уксусная кислота),
И р и м е р 8, Исследование рост-

стимулирующей активности 1-метил-З-ме-
тиламиномалеинимида при обработке с е -
мян овса.

50

55

Исследования проводили в чашках
Петри, на дно которых укладывали гоф-
рированные круги фильтровальной бума-
г и . В каждую чашку вносили по 5 мл
испытуемых растворов определенной кон-
центрации, на поверхность обработан-
ной фильтровальной бумаги помешали
по 10-25 семян. Повторность опытов
3-кратная. Контролем служил вариант
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опыта без обработки веществами. Опыт-
ные чашки выдерживали в вытяжном шка-
фу при температуре 21-23 С с подсвет-

аналогичных концентра*

\0

20

25

кои люминесцентными лампами в течение
Р дней, после чего производили замеры
длины корней и стеблей проросших с е -
мян овса.

Статистическую обработку данных п р о -
водили по А., В, Соколову .Ошибка средней
арифметической величины опытов не пре-
вышала 1,3%,

Результаты опытов приведены в
табл. t . Установлено, что новое соеди-
нение стимулирует прорастание семян
растений овса, а также стимулирует
рост надземной части и корневой сис-
темы овса в концентрациях 0,01 -
0,0001%.

По уровню действия соединение пре-
восходит эталон ІШИН для корневой сис-
темы на 39-85%, для стеблей на 46-48%.

11 р и м е р 9. Исследование рост-
стимулирующей активности і-метил-3-
-мєтиламиномалеинимнда при обработке
семян люцерны.

Исследования проводили по методике
примера 3. Препараты применяли в виде
водного раствора концентрации 0,001 -
0,0001%, Учет данных производили на
седьмые сутки.

Результаты опытов представлены в
табл. 2.

Установлено, что новое соединение
проявляет ростстнмулируттип эффект в
концентрации 0,0001%. По уровню дей-
ствия превосходит эталоны ИВИН и ИУК
как на стебли, так и на корни при
прорастании семян люцерны.

П р и м е р 10. Исследование рост- 4 Q ф О р м у л ы

стимулирующей активности t-метил-З-ме-
тиламиномалеинимида при обработке
семян огурцов.

Исследования проводили по методике
примера 3. Препараты применяли в виде д5
водного раствора в концентрациях 0 , 0 1 -
0,0001, Учет данных производили на
десятые сутки,

Результаты опытов представлены п
табл. 2.

Установпено, что новое соединение
обладает ростстимули р/ющкм действием
иа семеи?х огурцов в концентрациях
0,01-0,0001^, Отличительное действие
препарата проявляется особенно на 55

десятые сутки.

По уровню действия на семена огур-
цов новое соединение превосходит

ИВИН н ІЇУК
циях.

П р и м е р I 1 . Изучение токсичнос-
ти 1-матпл~3-меттиыминомалеинимида
доя теплокровных,

Токсичность для теплокровных опре-
деляли стандартным методом на мьгаах
и крысах (самках и самцах) путем од-
нократного впут рижелудочного введения
в организм животных. Учет гибели жи-
вотных производили через 2k ч после
введения в желудок. Результаты опы-
тов выражали в виде среднесмертиой до-

15 зы-дтрепарата (ЛД ~ ) . Статистическую
обработку проводили методом Литчфиль-
да и Уилконсона в модификации Рота.

В результате проведенных испытаний
установлено, что ноиое соединение при
однократном внутрижелудочиом поступ-
лении в организм теплокровных относит-
ся к малотоксичным веществам. ЛД So

для мышей и крыс У 1000 мг/кг (ЛД 5 0

ИУК - 250-450 мг/кг.

В высоких концентрациях (50^-раст-
вор) соединение обладает местпо-разд-
ражающим действием па кожу и кожно-
резортивїіьім эффектом,

В концентрациях ниже 10% соединение
не оказывает местнораздражающего дей-
ствия на слизистую оболочку и кожу.

Таким образом 1-метил-З-метилами-
номалеинимкд проявляет пысокую раст-
стимулирующую активность на ранних
стадиях прорастания семян,

Ф о р м у л а и з о б р е т е н и я

1. 1-Метил-З-метнллминомалеиннмнд

NHCH3

обладающий ростстимулиругощим действи-
ем на ранних стадиях прорастания с е -

50 мян.
2. Способ получения 1-метил-З-ме-

тиламиномалеиниг-шдл формулы

сн-
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заключающимся во няяимлдейстэни диме- f ?0-ЗП?-ныч водным раствором метнл-
тилового эфира аминофумаровой кислоты амина при температуре 20-50°С.

Т а б л и ц а 1

Соединение Концент-
рация, %

Длина частей растений

в см

корень стебель

в % к контролю

корень стебель

1-метил-З-ме-
тиламиномалеин-
имид

Эталон ИВИН

Эталон ИУК

0,01
0,001
0,0001

0,01
0,001
0,0001

0,011
0,001
0,000]

3,7
4,1
5,6

2,6
2,8
3,2

1,3
1,5
1,7

2,8
4,9
5,1

3,3
3,4
3,5

м
1,6
1,9

132+0,9
146+0,8
200+.1,1

93+0,5
100
115+0,9

47+0,2
54+0,4
61+0,3

85-10,8
і49і0,7
154+0,9

100
ЮЗИ), 2
106±0,7

40+0,3
42^0,6
58+0,9

Контроль 2,8 5,3 100 00

Т а б л и ц а 2

Соединение •Концент-
рация, %

в см

корень

Длина частей

I стебель

растений

в %

корень

к контролю

1 стебель

1-метил-3-мє-
тил-амино-
малеинимид
Эталон ИВИН

Эталон ИУК

Контроль

1-метил-З-ме-
тиламииомален-
имид
Эталон ИВИН

Эталон ИУК

Контроль

На люцерне

0,00*
0,0001
0,001
0,0001
0,001
0,0001

На огурцах
0,01
0,001
0,0001
0,01
0,001
0,0001
0,01
0,001
0,0001

0,30
0,50
0,31
0,35
0,46
0,22
0,30

4,6
4,6
5,8
4,2
4,3
4,4
1,9
2,5
2,8
4,2

0,70
1,30
0,88
0,98
0,67
0,72
0,9

1,1
1,4
1,5
0,8
0,9
0,9
0,2
0,3
0,5
0,7

100
167+0,9
102+0,3
115+0,5
54+0,3
73+0,4
100

110+0,2
110+0,7
138+1,0
100
102+0,6
105+1,0
45+0,4
60+0,7
67+0,3
100

78 + 0,1
144 + 0,6
98 + 0,6
109 + 0,9
75 + 0,3
80 + 0,3
100

157 X 1.1

200 +0,6
214 ± Т,0
114 + 1,0
130 + 0,6
130 + 0,8
29 + 0,3
43 + 0,2
71 і 0,6
100
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