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Vyndlez se tykd zplsobu plipravy nového
2:(s-hydrindacen-4-ylamino)-2-imidazolinu
vzorce |
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Latka vzorce I je meziproduktem vyroby
168iv, specidlng :1é&iv s kardiovaskulérni
aéinnosti (hypotenzivni, adrenolytickou).

Podstatou zplsobu pfipravy nového 2-(s-
-hydrindacen-4-ylamino)-2-imidazolinu po- -
dle tohoto vyndlezu je pievedeni zndmého
4-amino-s-hydrindacenu (Z. ]J. Vejdiélgk, M.
Barto$ovd, M. Protiva, Collect. Czech. Chem:
Commun. 42, 1992, 1977) pies tfi mezipro-
dukty (latky vzorct II, III a IV), z nichZ prv-
ni dva lze izolovat v Cistém stavu a tfetl
neni nutné izolovat.
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P¥i postupu podle vynélezu se nejprve
provede reakce jmenovaného 4-amino-s-
-hydrindacenu s benzoylisothiokyanéatem,
pfipravenym ,in situ“ reakci amoniumthio-
kyanatu s benzoylchloridem v acetonu (R.
L. Frank, P. V. Smith, Org. Syn., Coll. Vol. 3,
735, 1953}, kterou vznikd 1-benzoyl-3-(s-
-hydrindacen-4-yl)thiomo&ovina vzorce II, V
druhém stupni se ldtka vzorce II podrobi
debenzoylaci mirnou alkalickou hydrolyzou
(kratkodoby var s 10% roztokem hydroxidu
sodného), pfiemZ se ziskd N-{s-hydrinda-
cen-4-yl)thiomogovina vzorce III. Na tuto se
plisob! methyljodidem v methanolu, p¥iem#
vznikne isothiuroniovd sfil vzorce IV, kteréa
se neizoluje a v surovém stavu se podrobi
zahrivan! s pFebytetnym ethylendiaminem:.
PFitom se ziskd Zadand latka vzorce I jako
solvéat s nestechiometrickym mnoZstvim ben-
zenu, jejiz identita byla zajiSt&na pomoci
spekter.

Meziprodukty vzorch II a III jsou krysta-
lické latky s charakteristickfmi teplotami
tdni. VSechny nové l4tky ve vynédlezu popi-
sované (meziprodukty vzorch II a IIl a ko-
neény produkt vzorce I} byly po strénce
identity zajist&ny pomoci anal§yz a viech
b&Znych spekter.

Pfiklad

K michanému roztoku 6,0 g amoniumthio-
kyanétu v 25 ml acetonu se b&hem 15 min.
pfikape 9,4 g benzoylchloridu. Smés se va-
1 5 min. pod zpé&tnym chladi€em, potom se
zah¥ivdni pferusi a pomalu se pfidad teply
roztok 11,5 g 4-amino-s-hydrindacenu v 35
ml acetonu; protoZe je reakce exotermni,
reakéni smé&s setrvdvd v mirném varu pod
zp&tnym chladifem. Smés se potom miché
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je¥td 10 min. a nalije se do 500 ml studené
vody. Po 1 hodiné stdni se vyloufené Zluté
krystaly odfiltruji, promyji se vodou a vy-
sudi ve vakuu. Ve vytdzku 20,0 g (90 %) se
ziskd surovd 1-benzoyl-3-(s-hydrindacen-4-
-yl}thiomod&ovina (II) tajici pii 177 aZ 179 °C.
Krystalizaci z ethanolu se ziskd analyticky
produkt tajici p¥i 194 aZ 195 °C.

Smés 14,6 g predeSlého produktu (II) a
150 ml 10% roztoku hydroxidu sodného se
michd a vafi 20 min. pod zpétnym chladi-
fem. Po ochlazeni se vyloufeny produkt
zfiltruje, promyje se vodou a vysu$i ve va-
kuu. Ziskd se 13,2 g (96 %) surové N-(s-
-hydrindacen-4-yl)thiomo&oviny (III} tajici
pFi 205 aZ 208 °C. Krystalizaci z ethanolu se
ziskd analyticky €isty produkt tajici p¥i 229
aZ 230°C.

Smés 13,0 g pfedeslé 1atky III, 6,5 ml me-
thyljodidu a 200 ml methanolu se va¥i 3 ho-
diny pod zp#&tnym chladiem, ¢im% vznikne
¢iry roztok. Odpari se za sniZeného tlaku pii
teploté 70°C do sucha a amorfni zbytek
(20,7 g, 99 %) pFedstavuje surovou isothiu-
roniovou siill vzorce IV. Pi'idd se 6,5 ml bez-
vodého ethylendiaminu a smé&s se zah¥fiva 1
hodinu pod zpétnym chladifem v -ldzni na
135 aZ 145°C. Po ochlazeni se smés ziedl
roztokem 45 ml kyseliny octové ve 230 ml
vody a ziskand suspenze se zalkalizuje 20%
roztokem hydroxidu sodného. Vylouéend
pevnd latka se zfiltruje, promyje vodou a -
extrahuje etherem. Nerozpu$t&nd hmota se
odhodi a extrakt se odpafii. Zbytek se krysta-
luje ze smési hexanu, benzenu a ethanolu;
ziskd se 3,8 g latky tajici pii 89 aZ 90 °C,
kterd je vychozim 4-amino-s-hydrindacenem
(citované literatura pro néj uvadi t. t. 87 aZ
88 °C). Mate&ny louh se chromatografuje na
sloupci 400 g neutrdlniho kysli¢niku hlinité-
ho (aktivita II}). Chloroformem s 5 % ethano-
lu se nejdfive eluuje 2,1 g dalsiho 4-amino-s-
-hydrindacenu (t. t. 87 aZ 80 °C). Eluci chlo-
roformem s 15 % ethanolu se potom ziské
dal8i substance, kterd Kkrystaluje ze smési
etheru a hexanu a potom z benzenu, t. t. 210
aZ 211°Celsia. Podle analyzy, hmotnostniho
spektra, infraerveného spekira a 'H NMR
spektra jde o Zddany 2-(s-hydrindacen-4-yl-
amino)-2-imidazolin vzorce I, solvatovany
1/3 molekuly benzenu.
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PREDMET VYNALEZU

2-(s-hydrinda-
vzorce 1

vyzna&ujici se tim, Ze se 4-amino-s-hydrin-
dacen podrobi reakci s benzoylisothiokyanéa-
tem ve vroucim acetonu, ziskana 1-benzoyl-
-3-(s-hydrindacen-4-yl)thiomotovina se mir-
nou alkalickou hydrolyzou prevede na N-
-(s-hydrindacen-4-yljthiomoCovinu, tato pd-
sobenim methyljodidu ve vroucim methanolu
poskytne surovy hydrojodid N-(s-hydrinda-
cen-4-yl}-S-methylisothiomoc€oviny, ktery se
podrobi ptsobeni prebytetného ethylendia-
minu p¥i teploté varu této latky.
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