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(54) Spésob pripravy 5-nitro-2-vinylfurdnu

Vynélez se tjky sposobu pripravy 5-nitro-2-vinylfurdnu. Wiley R.H. a Smith N.R. v J.
Amer, Chem, Sec. 72, 5198, 5199 (1950) popisujd pripravu tejto zlideniny z 3~(5-nitro-2-fu-
ryl) akrylovej kyseliny dekarboxyldciou v chinoline za pouZitia Cu katalyzdiora, pridom
vifafok reakcie 12,5 % pri relativne male] termoatabilite 5-nitro-2-vinylfurdnu nie je do-
statodne rentabilny. Znadnym pokrokom je spssob pripravy 5-nitro—2-§inylfurénu podfa &se
autorakého osveddenia 8. 191 367, kde zdkladnou vychodiskovou ldtkou je 5-nitro-2-furalde-
hyd. Postup podfa tohto autorského osvedSenia viak nezaruduje dostatodné vitaiky a Sistotu
findlneho produktu.

Vy#&ie uvedené nedostatky si odstrénené spasobom pripravy 5-nitro-2-vinylfurdnu podla
vyndlezu, ktorého podstata spodiva v tqm, fe 5vnitro-2-furfuryltrifenylfosfoniumbromid
reaguje s formaldehydom za pritomnosti thiéitanov./hydrouhlicitanov a hydroxidov alkalic-
kych kovov v prostredi vody, organickjch rozpuéfadiel ako formaldehydu, éteru, tetrahydro-
furdnu, dloxdnu, benzému, petroléteru resp. v ich zmesiach v rozmedzi teplot -30 af +50 °c,

Reakcia prebieha podfa schémy:

0 + - B 0
O2N -[ ]—CHZ—P(CGHS)JBI' + CH20 02N —[l ]|-CH== CH2 + (06H5)3P= 0

(11) (I

B = NaHCOB; Na200 KHCOB; K2003; KOH; NaOH; popripade MgCO3; Ca003; Mg(Oﬁ)z; Ca(OH)z.
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Vyhody sposobu pripravy 5-nitro-2-vinylfurdnu podfa vyndlezu spodivaji v nendrodnosti
provedenia syntézy z pomerne dostupnych surovin, S5-nitro-2-vinylfurédn sa ziskava vo vyso-
kom vi{aiku (80 a%¥ 90 %) a &istote, takie sa moZe poufit ako novd vychodiskovd surovina pre
cely rad syntéz novych antibakteridlnych 5-nitro-2-furyletdnovych zlddenin ako kopolymerad-
né na pripravu biologicky aktivnych polymérov a vldkien.

Predmet vyndlezu iluastruji, ale neobmedzuji nasledujice priklady prevedenia,

Prikled 1

K 4,67 g (0,01 mdl) 5-nitro-2-furfuryltrifenylfosfoniumbromidu v 40 ml 40 % formalde-
hydu sa prikvapkdva 10 ml 10 % roztoku Na2003pri teplote 25 %c, Pridévanie bdzy je regulo-
vané teplotou a zmenou farby roztoku z dervenej do tmavohnedej. Po pridani bdzy sa miefa
roztok eXte 3 hodiny pri teplote laboratoria. Ziskand zmes sa extrahuje trikrdt po 50 ml
éteru, Eter sa oddestiluje za vékua a zvydiok sa naleje na chromatograficki kolonu s A1203
(eluant hexan, heptdn resp. petroléter). Ziska sa 1,25 g (90 %) %ltej kryStalickej zli¥e-
niny 5-nitro-2-vinylfurdnu o b.t. 49 a% 51 °c,

Priklad 2

K 4,67 g (0,01 mol) S-nitro-z-furfuryltrifenylfosf&niumbromidu v 50 ml 40 % formalde~
hydu a 50 ml éteru sa pri teplote -10 af =5 °C prikvapkéva 40 ml 1 % vodného roztoku NaOH.
Prid4vanie bdzy vyZaduje 15 minit. Po pridani sa reakdnd zmes mieSa 1 hodinu pri teplote
laboratoria. Eterovd vrstva sa extrahuje s dvomi 50 ml ddvkami &teru. Po oddestilovani
6toru/zvy§ok sa spracovdva analogicky ake v prfklade 1. VytaZok 1,1 g (80 %) 5-nitro-
2-vinylfurdnu.

Prikled 3

K 4,67 g (0,01 mol) S5-nitro-2-furfuryltrifenylfosfoniumbromidu v 400 ml 40 % formal-
dehydu a 600 ml benzénu sa prikvapkdva za intenzivného mieSania 200 ml 5 % roztoku Naﬂco3.
pri teplote laboratoria, Po pridan{ bdzy se mieda eXte 3 hodiny pri teplote laboratoria a
10 mimit pri 30 a% 45 %C. Benzénové vretva sa oddeli od vodnej. Po oddestilovan{ benzénu
za védkua msa spracovédva analogicky ako v priklede 1, v§fagok 11,17g (81%) 5-nitro-2-vinyl-
furdnu,

PREDMET VYNLKLEZU

Sposob pripravy 5~nitro-2-vinylfurdnu vzorca I

0
02N ‘[I “‘CH—CH2 (1)

vyznasdujici sa tfm, Ze 5-nitro-2-furfuryltrifenylfosfoniumbromid vzorca II

0 + -
0N -[ ]— CH, — P(CSH5)3 Br (11)

sa reaguje s formaldehydom vzorca CHZ-O, za pritomnosti uhli¥itanov, hydrouhliditanov a
hydroxydov alkalickjch kovov v prostredf vody, organickfoh rozpisfadiel ako formaldehydu,
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éteru, tetrahydrofurdnu, dioxénu, benzénu, petroléteru, resp. v ich zmesiach v rozmedzi

tepldt -30 a¥ +50 °c, {
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