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(54) ‘5-nitro-Z-furyIvinylénizotiokyanét a spdsob jeho pripravy

1 ~

Vyndlez sa tyka 5-nitro-2-furylvinylénizotiokyandtu a spdsobu jeho pripravy.
S-nitro-2-furylvinylénizotiokyandt doteraz nebol pripraveny. Podstatu vyndlezu tvori

5-nitro-~2~furylvinylénizotiokyandt vzorca I

' o)
O,N CH=CH—N=C=$§

Podstata spdsobu pripravy S5-nitro-2-furylvinylénizotiokyanitu podla vyndlezu spoliva

v tom, ¥e S5-nitro-2-furylvinylén-N~iminotrifenylfosforan reaguje so sirouhlikom v prosttedi

organickych rozpditadiel, ako su aromatické kvapalné uhlovodiky, napr. benzén, toluén, v éte-

roch ako dietyléter, dimetoxyetdn, tetrahydrofurdn, dioxdn, v octane etylovom, acetonitrile,
. sirouhliku alebo v ich zmesiach v rozmedzi tepldt 5 aZ 200 °C a tlaku 133 a% 1 330 kPa,.

Reakcia prebieha podla schémy:

Oszj—CH=CH—N=D(C5H6)3+ €Sy —> ozu—m—CH=CH—N=C=S + (:\CbHs)aps .

Vyhoda spdsobu pripravy S—nitro~2-fury1vinylénizotiokyanétu podla vyndlezu spoliva okrem
iného v tom, Ze syntéza je jednostupﬁbvé z'pomerne dostupnfch surovin a ziskany produkt sa
ziska vo vysokej &istote. 5-nitro-2-furylvinylénizotiokyandt predstavuje novd skupinu 5-nitro-
furdnovycn zldéeﬁin so Sirokou moinostqu syqtétického vyufitia ako kld&ového medziproduktu pre
syntézu novych nitrofurdnovych zld¥enin a ako antibakteridlny prepardt vo forme pré¥ku,
roztoku, sprayﬁ a suspenzii. ) ‘ o

V molekule 5-nitro=-2-furylvinylénizotiakyandtu si spojené v ieden celok dve biologicky
vysoko aktivme fragmenty 5-nitro-2-furyletylénovy a tiokyandtovy fragment &o velmi priaznivo
vplyva na spektrum bilogickej d&innosti derivdtu. )

Predmet vyndlezu ilustrujd, ale neobmedzujud naslédujﬁce priklady.
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Priklad 1 -

4,14 g /1.‘l0-2 mol/ S—nitro—2-fufy1viny1én-N-iminctrifenylfoaforénu sa rozpu&ti v 30 ﬁl
sirouhliku a pod dusikom nechd stdt 100 hodin; Po oddestilovani rozpditadla zvyfok sa Cisti
chromatograficky na stlpeci silikagelu./150 -250 mesh, eluent benzen, chloroform/. Ziska sa
0,98 g /45%2/ 5-nitro-2- fury1v1nylén1zot1okyhnétu ako Z1tej kryStalickej zluddeniny o t. t.
87-90 °c /hexén/.

Priklad 2 f

1
4,14 g /1.1,()_2 m31/ S5~nitro-2~furylvinylén-N-iminotrifenylfosforanu sa rozpusti v 50 ml
toluénu a 50 ml sirouhliku a zahrieva sa pod inertnou atmosférou /dusik resp. argdu/ 50 hodin
pri 100 °c. Rozpiitadlo sa oddestiluje za vdkua a zvy3ok sa extrahuje 1 000 ml hexanu. Po odpa-

reni sa ziska 1,17 g /60%/ 5-nitro-2- futylvxnylénlzot1okyanatu o t. t. 87-92 °cf

Priklad 3

414 g /1.10—2 m61l/ 5-nitro-2-furylvinylén~N-iminotrifenylfosforanu sa d4 do 100 ml autokld-
vu za pridania 35 ml sfrouhliku a zahrieva sa pri 100 °C a 1 330 kPa pod afganom 6 hodin.
Po oddestilovani rozpiitadla a &isteni na stipci silikagelu ako v priklade 1 sa zlska 1,56 g
/80%/ 5-nitro-2- furylvlnylénxzqtlokyanétu o t. t. 87-91 °c. '
S-nitro—Z-futylvinylénizotiokyanét_podIa vyndlezu je zlifenina vzorca

O
ML e

Sumdrny vzorec zldleniny C7H4N2035. Molekulovd hmotnost je 196 a teplota topenia 87-91 °¢
Elementdrna analyza ZN Z 8

Vypo¥itané: ° 14,27 16,34

Ndjdené: 14,05 16,15

Btruktdra S-nitro-2-furylvinylénizotiokyandtu podla vyndlezu bola dokdzani spektrdlnymi
metodami, & to IT, 1H, NMR a hmotnostnou spektroskipiou.

It spektrd sa merali na spektrofotometri /UR-20 fy Zeiss Jema/ v CHCl,

1% spektrum vykazuje tieto charakterietické pédsy; 1010, 1336, 1552, 2120-2135 cm

I1H NMR spektrum sa meralo na spektrometri /Tesla BS/ v deuter;ochloroforme za pouZitia

-1

inertného standardu tetrametylsildnuv. Spekcrum vykazuje charakteristické pédsy 6, 99; 7,36 a
6,173 6,39 /ppm/.
Hmotnostné spektrum sa meralo [ha pristroji MS 902/fy AEIU s pouZitim prlameho napi¥ta~-
cieho systému pri energ1i elektronov 70 eV,
MS spektrum vykazu;e tieto fragmency'
v*196 - 100 %, 180 - 25 %, 166.- 15 %, 138 - 15 %, 122 - 40 %, 95 - 30 %, 84 ~ 40 %, 63 - 55 Z.

< w

PREDMET VYNALEZU

1., 5-nitro-2- furylvxnylenxzotxokyanét vzorca I

) oznm—CH=CH—N=-C=S I

"2, Spésob pripravy S5-nitro-2-furylvinylénizotiokyandtu podla bodu 1, vyznadeny tym, Ze

5-nitro-2-furylvinylén-N-aminotrifenylfosforan vzorca
/11/
o) Hel4
O,NUCH-CH—N=P(C5 5)3
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reaguje so sirouhlikom v. prostredi organickych rozpustadlel, ako sd aromatické kvapalné uhlo-
. vodiky, napr. benzén, toluén,v éteroch ako dletyleter, dxmetoxyetan, tetrahydrofuran, dioxédn
v octane etylovom, . acetonxtnle, s{irouhliku alebo v tch zme51ach v rozmedzi tepldt S az

200 c a tlaku 133 a% 1 330 kPas

Severoprafia, n. p. zkvod 7. Most
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