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Vyndlez spadé do odboru organickej syn-
tézy. Riesi spdsob pripravy dimetylacetdtu
5-nitro-2-furylacetaldehydu, pri€om sa postu-
puje tak, ¥e sa pripravuje z 5-nitro-2-furyl-
bromidu alebo z 5-nitro-2-furylvinyl-trime-
tylamoniumbromidu tak, Ze sa na ne poso-
bi 2- a¥ 100nasobnym prebytkom metanolé-
tu alkalického kovu v rozpistadlach, ako sa
étery, ketény, aromatické uhlovodiky, este-
ry kyselin, alkoholy a dalej dimetylsulfoxid,
dimetylformamid, acetonitril alebo ich zme-
si s vodou, a to v rozmedzi tepldt 10 aZ 120°
Celsia.

Dalej sa mdZe dimetylacetdl 5-nitro-2-fu-
rylbromid pripravit z 1-(5-nitro-2-furyl)-
-2-metoxyetylénu pdsobenim metanoldtov
alkalickych kovov v prostredi organickych
rozptstadiel, ako st uvedené, v rozmedzi
tepl6t 10 aZ 120 °C.

Pripravend latka mé vSeobecny vzorec
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Vynédlez sa tyka dimetylacetdlu 5-nitro-
-2-furylacetaldehydu a sp6sobu jeho pripra-
vy. _

Zlutenina podla vynédlezu nie je doposial
popisand v literattre.

Dimetylacetdl 5-nitro-2-furylacetaldehydu
v8eobecného vzorca I
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kde M = H, Na, Li, K.

Dimetylacetdl 5-nitro-2-furylacetaldehy-
du (I) je moZné podla vynélezu pripravit
aj spbsobom, ktorého podstata spocfiva v
tom, e sa Z alebo E alebo Z a E 5-nitro-2-
-furylvinyltrimetylaméniumbromid (III}) pd-
sobi minimélne 2. aZ 100ndsobnym mnoz-
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podla vynédlezu sa pr1pravu]'e spOsobom, kto-

" rého podstatou je, Ze sa Z alebo E alebo Z

a E 5-nitro-2-furylvinylbromid (II} p6sobi
s minimélne 2- aZ 100ndsobnym mnoZstvom
metanolatu alkalickych kovov, ako st napri-
klad metanolat sodny, draselny alebo litny
v prostredi vody a organickych rozpusta-
diel, ako st étery, ako dietyléter, tetrahyd-
rofurén, dioxdn, dimetoxyetdn, ketdony .ako
acetéon, metyletylketén, cyklohexanén, aro-
matické uhlovodiky, ako si benzén,: toluen
nitrobenzén, estery- kyselin ako, sd’- octan
etylnaty, octan metylnaty, mravz‘fan etylna—
ty, alkoholy ako st metylalkohol, etylalko-
hol, izopropylalkohol, dalej dimetylsulio-
xid, dimetylformamid, acetonitril alebo
ich zmesi s vodou, a to v rozmedzi teplot 10
aZ 120 °C. Reakcia prebieha podla rovnice:
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stvom metanolatu alkalickych kovov, ako je
napriklad metanoldt sodny, draselny, litny
v prostredi vody a organickych rozpustadiel,
ako st uvedené predtym, alebo v ich zme-
siach s vodou v rozmedzi teplét 10 aZ 120°
Celsia.

Reakcia prebieha podla rovnice:

GL,H
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kde M = Na, K, Li.

Dimetylacetdl 5-nitro-2-furylacetaldehyd
‘11 npdla vynéalezu je dalej moZné pripravit
sposobom, kKtorého podstatou je, Ze sa na
1-[5-nitro-2-furyl)-2-metoxyetylén (IV) pb-
sobi metanolatmi alkalickych kovov, ako st

0,

(1vV)

kde M = Na, K, Li.

Vyhodou spdsobu pripravy dimetylace-
talu 5-nitro-2-furylacetaldehydu podla vy-
nédlezu spoiva v tom, Ze sa vychéddza z po-
merne dostupnych zlafenin, reakcie sd jed-

N /O\ _CH=CH-0~CHy# CHyOM—3 0, [; }_CH&CH<
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napriklad metanolat sodny, draselny, litny v
prostredi vody a organickych rozpus*adiel
tak, ako sd uvedené pri pripravdch predtym
alebo v ich zmesiach s vodou v rozmedzi
tepl6t 10 aZ 120 °C.

Reakcia prebieha podla rovnice:
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nostupiiové a produkty sa ziskavaji vo vy-
sokych 60- aZ 90%-nych vytaZkoch.
Predmet vynalezu ilustruji priklady pre-

vedenia.
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Priklad 1

21,8 g (0,1 mol) 5-nitro-2-furylvinylbro-
midu (If} sa rozpustilo v 200 m! metylalko-
holu a za intenzivneho mie3ania pri teplo-
te 40 aZ 50 °C sa priddvalo 30 g metanoldtu
draselného v 100 m! metylalkoholu. Po 5
hodindch mie$ania a refluxovania sa reakc-
nad zmes zahustila za védkva a zvySok sa
chromatografoval. Ziskalo sa 18 g sirupovi-
tej latky, dimetylacetdlu 5-nitro-2-furyl-
acetaldehydu (1), o predstavuje 90%-ny
vytaZok. Dimetylacetdl 5-nitro-2-furylacet-
aldehydu je zlii¢enina vzorca CsHutNOs; —
jeho molekulovd hmotnost je 201,18.

Vypoditané:
47,75 % C, 551 % H, 6,96 % N.

Stanovené:
47,92 % C, 5,40 % H, 6,82 % N.

Priklad 2

21,8 g (0,1 mol) S5-nitro-2-furylvinylbro-
midu (II) sa rozpustilo v 100 ml dimetoxy-
etdnu a za intenzivneho mieSania sa pridalo
k 200 ml metylalkoholu a 40 g hydroxidu
sodného, resp. k 50 g hydroxidu draselného
a 20 ml vody pri teplote 60°C. Po 5 hodi-
ndach miedania a refluxovania sa rozpusta-
dlo oddestilovalo za védkua a zvySok sa po-
drobil vékuovej destildcii pri vakuu 13 aZ
100 Pa. Teplota varu bola 50 aZ 70 °C. Zis-
kalo sa 17 g 85%-ného vytaZku dimetylace-
tdlu H-nitro-2-furylacetaldehydu.

Priklad 3
27,7 g (0,1 mol) 5-nitro-2-furylvinylirime-

tylamoniumbromidu (1II) sa rozpustilo v 200
ml metylalkoholu a 50 ml vody a k tomuto

PREDME"

1. Dimetylacetal
hydu vzorca 1

5-nitro-2-furylacetalde-

(1)

2. Spdsob pripravy zliCeniny podla bodu
1 vyznadujtci sa tym, Ze na 5-nitro-2-furyl-
bromid Z alebo E alebo Z a E alebo na 5-
-nitro-2-furylvinyltrimetylamoniumbromid 7
alebo E alebo Z a E sa pOsobi 2- aZ 100na-
sobnym prebytkom metanoldtu alkalického

6

roztoku za intenzivneho mieSania a za vé-
kua 1000 aZ 10000 Pa sa pridalo 50 g hyd-
roxidu draselného v 200 ml metylalkoholu
a U0 ml vody. Po 2 hodinidch mieSania pri
teplote 20 aZ 40°C a 1000 sZ 20000 Pa sa
reakénd zmes nechala 12 a7 16 hodin stat.
Po oddestilovani rozpdStadla za vdkua sa
destiladny zvySok Cistil chromatograficky
na stipci silikagelu za pouZitia eluentu ben-
zén-chloroform-dietyléter, alebo destilé-
ciou ako spOsobom, aky je popisany v pri-
kiade 2. Ziskalo sa 18 g [, o predstavuje
90%-ny vytaZok.

Priklad 4

27,7 g (1 mél) 5-nitro-2-furylvinyltrime-
tylamoéniumbromidu (III}] v 2000 ml metyl-
alkoholu sa zmieSalo s roztokom 1000 ml
metylalkoholu a 100 g sodika a zahrievalo
pri bode varu 10 hodin, ReakCnd zmes sa
24 hodin mieSala pri teplote laboratoria a
za vdkua 1000 aZ 10 000 Pa. Po oddestilovani
rozpuistadla sa reakénd zmes spracovala ako
v priklade 3. Ziskalo sa 150 g dimetylace-
tdlu 5-nitro-2-furylacetaldehydu, €¢o pred-
stavuje 75%-ny vylaZok.

Priklad 5

17 g  1-(5-nitro-2-furyl)-2-metoxyetylénu
(IV) sa rozpustilo v 50 ml metylalkoholu a
50 mi dimetoxyetdnu a pridalo sa k 100 ml
metylalkoholu a 11 g hydroxidu draselného
za teploty 80°C. Po dvoch hodindch miesa-
nia sa reakCnd zmes zahustila za védkua a
Cistila chromatograficky na kolone silikage-
Iu za pouZitia eluentu benzén-chloroform-
-dietyléter. Ziskalo sa 15 g dimetylacetalu
5-nitro-2-furylacetaldehydu, ¢o predstavuje
75%-ny vytaZok.

VYNALEZU

kovu, ako st metanoldt sodny, draselny a
itny, v prostredi vody, organickych rozpus-
tadiel ako su étery ako dietyléter, tetrahyd-
rofurdn, diozédn, dimetoxyetdn, ketdony ako
aceton, metyletylketén, cyklohexandn, aro-
matické uhlovodiky ako sti benzén, toluén,
nitrobenzén, estery kyselin ako st octan
etylnaty, octan metylnaty, mravfan etylna-
ty, alkoholy ako st metylalkohol, etylalko-
hol, izopropylalkohol, dalej dimetylsulfoxid,
dimetylformamid, acetonitril alebo ich zme-
si s vodou, a to v rozmedzi tepldt 10 az 120°
Celsia.

3. Spbsob podla bodu 2 vyznaujdci sa
tym, Ze 5-nitro-2-furyl-2-metoxyetylén 7 ale-
bo E alebo Z a E reaguje s metanolatmi al-
kalickych kovov ako st metanolat sodny,
draselny a litny v prostredi vody a organic-
kych rozpastadiel.
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