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(54) 1-(5-nitro-2-furyl)-l-trichlorme tylsulfonyl~2-(X-fenyl)cyklopropény

s zpisob iejich pripravy.
1

Vyndlez se tyké 1-(5-nitro-2-fury1)-1-trichlormetylsulfonyl-z-(x-fenyi)cyklopropénﬁ
a zpisobu jejich p¥ipravy.

Doposud ne jsou zndmy analogické cyklopropénové derivédty. S-nitrofurénové derivédty
obecné pati{ mezi biologicky ddinné 1létky (Akerblom E.: Disertséni préce, Uppsala /1974/,
Gronowitz S., Holm B.: Acte Pherm.Suec. 14, 225 /1977/, Schréder E.: Pharm.Zeitung 121,
406 /1976/).

1-(5-nitro-2-fury1)-1-trichlormetyleulfonyl-z-(x-fenyl)cyklopropény jeko potencidlni
biologické systémy, nebyly doposud p¥ipraveny.

Tyto nedostatky v podstatné mfre odstranuje vynélez tikajici se l-(5-nitro-2-furyl)
-l-trichlorme tylsulfonyl-2-(X~fenyl)cyklopropénd obecného vzorce I.
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kde X je H, m-NO,, p-NO,, o-F, 0<C1l, m-Cl a zplsobu jejich pi#fpravy.

Podstata splsobu pFipravy l-( 5-nitro-2-furyl)-l-trichlorme tylsulfonyl-2-(X=-fenyl)
cyklopropénd spod{vd v reakci 1-( 5-nitro-2-fury1)-l-trichlormetylaulforwl-z-(x—fenwl)ety-
lénd 8 diasometénem v dioxénu, tetrahydrofurénu nebo éteru v teplotnim rozmez{ -60 a3
+25 °C. Reakce probthé podle schématu
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kde X mé vyse uvedeny vyznam.
Predmét vyndlesu v daldfm ilustrujf, ale neomesuji nésledujfct prfklady
Pt{klad 2 ‘
Priprava l-(5-nitro-2-furyl)-l=-trichlorme tylsulfonyl-2- (p-nitrofenyl)cyklopropénu

Do roztoku 2,27 g (0,005 mol) 1-( 5nitro-2-furyl)-l-trichlorme tylsulfonyl-2-
(p=-nitrofenyl)etylénu v 35 ml tetrahydrofurénu se pri teplots -3 °C pridd podchlagzeny
étericky roztok diazometdénu v p&tindsobném molérnim nadbytku. Reakin{ smss se nechd stdt
pti O %, v pribéhu nékolika dni postupné vypadévaji bezbarvé krystalky l-(5-nitro-2-
furyl)-l-tr:lchlomtyhulfoxwl-z-(p-nitrofexwl)cyklopropénu. Po zahusténi roztoku se
surovy produkt odsaje a krystaluje z acetonu.

Vytdlek 84 %, t.t. = 234 °C. u" = 455

Prfklad 2
Pri{prava le(5«nitro-2-furyl)-l-trichlorme tylsulfonyl-2- (o-chlorfenyl)cyklopropdnu

2,22 g (0,005 mol) 1-( 5-n1tro-2-mry1)-1-trich1(;mt.ylaulfonyl-2-(o-chlorfuwll)ety-
lénu se rospust{ v 40 ml tetrahydrofurdnu a chlndi na -60 °C. K tomuto roztoku se pridd
obdobn¥ ochlaseny étericky rostok diazometénu v pétindsobném nadbytku. Ddle se reakce
provéd{ v Dewarové nédobé sa chleseni tuhym kysli¥nfkem uhliditym a za tmy. V prabéhu
2 dni vypadévajf besbaervé krystalky 1-(5-ni tro-2-furyl)-1-trichlorme tylsulfonyl-2-
(o-chlorfenyl)cyklopropénu. Surovy 1' krystalizovany produkt z acetonu vykazuj{ t.t. 215 °C

Vytézek 73 % ¥ o= o443
Analogicky se piipravi dalsf sloudeniny podle vyndlegu

Vyhody splsobu pFipravy 1-(5-n1tro-2-ﬂaryl)-1-trichlomtyhulfqnyl-z-(x-fewl)-
cyklopropénd podle vynélesu, spoifvaj{ v jednoduché pripravé téchto produktd ve v3tsing
pripadd ve vysokych vytéZcich. Jednd se o biologicky aktivn{ sloudeniny. Fysikélnf



3 198 738

konstanty a vysledky elementérni analyzy 1-(5-nitro-2-furyl)-1-trichlormetylsulfonyl-2-
(X-fenyl)cyklopropénd jsou uvedeny v tabulce.

Struktura létek byla potvrzena 1%, uv, ly _ NMR a hmotnostnimi spektry. Nam&fené
hodnoty jsou uvedeny v néslédujicich tabulkéch :

I¢ spektra byla namdiena na spektrofotometru UR - 20 (Zeiss Jena) KBr technikou.
Kalibrace byla provedena na polystyrenovou £0lii. UV spektra bylé namd¥ena na spektro-
fotometru SPECORD UV VIS (Zeiss Jena) v metenole p¥i koncentraci 2 a¥ 5;10'5 M v
kyvetd tloudtky 1 cm. lH - NMR spektra byla nam&fena na NMR spektrometru (TESLA BS 487 C,
80 MHz) v hexadeuterodimetylsulfoxidu resp. hexadeuteroacetonu p#i 20 a 50 O¢ za pouzitt
hexame tyldisiloxénu jako interntho standartu. Hmotnostn{ spektra byla neméifena na hmot-

nostn{m spektrometru MS 902 A (AEI Manchester).

Tabulka _
Fyzikélnf konstanty a vysledky elementérni analyzy 1-( 5-nitro-2-furyl)=-l-trichlor-

metylaulfony1~2-(x-feny1)cyklopropénﬁ

dtelo| X sumdrn{ vzorec tot./%c/ ANALYZA
mol.hmotnost vitéZek /%/ vypo&teno / nalezeno
% N % S % Cl
1 H C14B10N8C1305 150 a% 155 3,41 7,80 25,90
410,65 46 3,46 7,69 25,02
2 m-NO, | Cy,HgN,SC1307 174 6,15 7,03 23,34
455,66 66 6,13 7,00 23,19
3 p-NO, | Cp4HgN,SC1507 234 6,15 7,03 23,34
455,66 84 6,27 7,03 23,40
4 o=F 014H9NSF01305 166 3,26 7,48 24,81
428,65 89 3,19 7,46 24,58
5 0-C1 | C,,HgNSC1,0, 215 3,14 7420 31,86
445,11 73 3,13 7,24 31,70
6 m=Cl | Cq, HyNSC1,05 166 3,14 7420 31,86
445,11 44 3,14 7,15 31,49
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Cherakteristické hodnoty vlnodtd IC spekter /cm"]'/ a absorpdnich pdsd UV spekter
Amax / logf€/ nm /

stalo| V(4) V(o) V(NOy)as T(NO, )y, W(S0,), WS0,), V(A) ¥(C-0-C)| Amex / logé

1 |3133 1610 1541 1362 1294 1158 1078 1029 |207 i218 - 3%2 |
3033 1502 74,21/ /4,14/ 74,05/

2 | 3142 1600 1538 1359 1298 1145 1085 1029 {210 - 263 308
3022 1503 /4,50/ /4,00/ /4,07/

3 ]3153 1610 1530 1360 1293 1160 1085 1023 | 203 i218 278 1316
3080 1504 1355 /4,41//4,20//4,21/4,19

4 [3141 2600 1538 1355 1295 1160 1088 1030 206 217 1272 312
3045 1505 /4,02/4,00/3,36/3,72/

5 | 3131 1630 1538 1370 1300 1160 1055 1029 | 204 228 - 312
3027 1505 74,46/ /4,01/ 73,97/

6 | 3135 1605 1535 1360 1297 1158 1090 1025 [ 205 i229 - 312
3025 1500 /4,63/ /4,22/ /4,10

- NMK spektra - oyklopropédnové protony H, - H
. . 1 3

Hq
X
Oa N
2 0
SIOg
CCis
&{slo | chemické posuny * d7/ppa/ / interakZn{ konst. J /Hgz/
Hl HZ H3
Jl.e (BOII) J2.3 (ei. J1’3 (trm)
b 2,95 t 2,55 dd 3,76 da
7,5 . 10,1 7,5
2 3,18 t 2,60 ad 4,03 aa
7,9 10,6 7,9
3 3,08 t 2,63 ad 3,95 a4
Ts5 10,0 7,5
4 3,10 ¢t 2,58 ad 3,80 a4
7,4 10,1 7,55
5 3,17 aa 2,63 44 3,86 dd
7’5 10,0 8,25
6 3,02 2,53 4d 3,80 44
7,7 10,1 8,0

+ multiplicita
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PREDMET VYNALEZU

1. 1-(S-nitro-z-furyl)-1-trichiormetylsulfonyl-z-(x-fenyl)cyklopropény vzorce

w L A&
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kde X je H, m«NOe, p-NOZ, o-F, 0-Cl, m-Cl.

2. Zphsob piipravy 1l-(5-nitro-2-furyl)-l-trichlormetylsulfonyl-2-(X-fenyl)cyklopro-
pénd podle bodu 1, vyznadeny tim, Ze l-(5-nitro~2-furyl)-l=-trichlormetylsulfonyl-
~2=-(X=fenyl)etylény vzorce II.
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l_ X
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l CH-<3§35// (11)

50,CC14
kde X mé vy3e uvedeny vyznem, reaguj{ s diazometdnem vzorce III

CHoN, (III)

v dioxdnu, tetrahydrofurénu nebo éteru v teplotnim rozmezi -60 aZ + 25 ¢,
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