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(54) (E)-1-Fenyl-2-izokyanéato-3-brém-1-propén a spdsob jeho pripravy

(57) Rie$enie sa tyka novho /E/-1-fenyl-
. -2-izokyandto-3-brém-1l-propénu vzorca I.

Jeho priprava spo&iva v tom, Ze na /E/-

-1-fenyl-2-izokyanéto~brom-1-propén N=C=0

vzorca II sa pbdsobi N-brdmsukcinimidom —_— (1)
v prostredi nepoldrneho organického roz- CH,Br

pi¥tadla, vyhodne tetrachlérmetdnu alebo
benzénu za pritomnosti peroxidické latky
ako dibenzoylperoxidu, alebo azo-bis~
-izobutyronitrilu pri teplote varu roz-
pistadla.
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Izokyandty su vysokoreaktivne elektrofilné &inidld pomocou ktorych je moZné vniest
do molekdl organickych l&tok fragment -HN-CO-. Pritomnost dalZieho reakt{vneho centra.
v izokyandte mbZe byt vyu¥itd v ndslednych reakcich pre pripravu heterocyklickych z1ld&enin.
Halogénalkylizokyandty, ktoré sa pre tento dZel Efasto pouZivajd, je moZné pripravit napr.
reakciou halogénalkylamfnov s fosgénom alebo rozkladom prislufnych acylazidov, ale tieZ
radik&lovou halogendciou izokyandtov (napr.: DE patent 1 122 058 (1960/1962), Farbf. Bayer;
H. Holtschmidt, E. Degener, C. A. 57, 7 113 (1962). Y. G. Balon, V. E Paranyak: Zh. Org.
Khim. 12, 522 (1976); ang. 513. R. F. Merrit: J, Org. Chem. 32, 1 633 (1967)) .

Stddiom literatiry sa ukfzalo, Ze (E) -1-fenyl-2-izokyandto-3-brém-1-propén nebol doteraz
pripraveny. T

Predmetom vyndlezu je (E) ~1-fenyl-2-izokyandto-3~brdém~l-propén vzorca I

N=C=0"

CH,Br
2 (1)

a spbdsob jeho pripravy.

Podstata spdsobu pripravy (E)-l-fenyl-2-izokyan&to-3-brém-l-propénu spoéiva v tom,
Ye sa na (E)-l1-fenyl-2-izokyandto-l-propén vzorca II

! N=C=0

"'CHg (I1)

pbsobi N-brémsukcinimidom v prostredi nepolérneho organického rozpistadla, vyhodne tetra-
chlérmetdnu alebo benzénu za pritomnosti peroxidické latky ako dibenzoylperoxidu,. alebo
azo-bis-izobutyronitrilu pri teplote varu rozpiftadla.

V¢hody spbsobu pripravy zludeniny I podla vyndlezu gpodivajd v tom, Ze pri reakcii
nedochadza k adfcii brdému na dvojitd vdzbu C=C.

(E) -1-fenyl-2-isokyandto-3-brém-1-propén predstavuje novy, jednoduchy a velmi reaktivny
typ bielektrofilu s N=C=0 skupinou, ktory Iahko vstupuje s aminmi a hydrazinmi do adiéno-
-cyklizanych reakcii za vzniku pét a gest&lennych heterocyklov (napr. oxazolinov a triazinov).

Predmet vyndlezu ilustrujd ale neobmedzuji nésledovné priklady:
Ppr fklad 1

zmes 31,8 g (0,2 mdl) (E)—1—fényl-2—izokyanéto-l—propénu, 35,6 g N-bromsukcinimidu
a 2,42 g (20 mmol) dibenzoylperoxidu v 20 ml tetrachlérmetdnu bola zahrievand cca 0,5 h do
varu pod spitnym chladi&om. Po ochladeni bol vyldZeny sukcinimid odsaty a tetrachlormetén
bol odpareny. ZvySok bol rozpusteny v hexdne a odstaveny na kry$talizdciu v chladnilke pri
-20 °c.

vgtatok 79 az 84 %. T. t. 37 az 39 °c.

Prf{klad 2

Zzmes 31,8 g (0,2 mél) (E) -1-fenyl-2-izokyanéto-l-propénu, 35,6 g (0,2 m6l) N-brom-
sukcfnimidu a 1,64 g (10 mmol) azo-bis-izobutyronitrilu sa zahrieva v benzéne 0,5 h a spracuje

ake v prfiklade 1.
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vytaZok 56 aZ 63 %.

ziskany (E)-l-fenyl-2-izokyandto-3-brém-1l-propén I je kryS§talicka l&tka, t. t. 37 aZ
39 % (z hexé&nu) .

Sumdrny vzorec: CqHgBINO
Molekulovd hmotnost: 237,9

Elementdrna analg§za: % C $ H $ N
MnoZstvo vypod&itané: 50,44 3,36 5,88
MnoZstvo nédjdené: 50,41 : 3,39 5,79

Struktdra zldeniny I bola dok&zan& spektrdlnymi metddami IC a 1y NMR.

1¢ spektrum: v, em ! (CHC1,) 2 248 (N=C=0).
1H NMR spektrum: & , ppm (CDCl3), 4,20 s 2H(CH2), 6,13 s 1H(CH), 7,31 a% 7,67 m S5H(H-

~arom.) .
Spektrdlne merania

Infradervend spektrd sa namerali na spektrofotometri Specord IR 75 (Carl Zeiss Jena).

1H NMR spektrd boli namerané na 80 MHz spektrofotometri Tesla BS 487.

PREDMET VYNALEGZU
1. (E)-1l-fenyl=-2-izokyandto-3-brom-1l-propén vzorca I

N=C=0

CH,8r (1)

2. Spdsob pripravy (E)-l-fenyl-2-izokyan&to-3-brém~l-propénu podla bodu 1 vyznadeny
tym, Ze sa na (E)-l-fenyl-2-izokyandto-l-propén vzorca II

N=C=0

CH3 (11)

-

pdsobi N-broémsukcinimidom v prostredi nepoldérneho organického rozpistadla, vyhodne tetra-
chlérmetédnu alebo benzénu za pritomnosti peroxidické latky ako dibenzoylperoxidu, alebo

azo-bis-izobutyronitrilu pri teplote varu rozpistadla.
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