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Vynéles sa tjka spSsobu pripravy 5-(substituovanych fenyl)-2~-furdénkarboxylovych
kyselin v3eobecného vzorce I

R

@—[—J—COH o
R o 2 o (1),

v ktorom R' Je metyl, metoxyl, chlér, fludr, alebo trirluoiiet¥1'v polohe o-, m-, alebo p-
fenylového jadra a R~ Jje vodik, ealebo mé ten isty vysnem ako R , ktoré sa pouZivaji ako
medsiprodukty pri priprave biologicky ekti{vnych ldtok.

Doposial sa predmetné sluleriny pripravovali Meerweinovou aryléciou 2-furdnkerboxylove]
kyseliny vo velmi nigkych vjtafkoch (Freund W.: J. Chem. Soc. 1952, 3 068, Merthur K. B. L.,
Mehrs H, S.: J. Chem. Soc. 1961, 2 576, Kruto3fkovd A., Kovd¥ J., Sfkora V.: Collection
Czechoslov. Chem. Commun, 39, 1 892 /1974/).

ﬁaléog znémou metddou je oxiddcia 5-(substituovanych fenyl)-2-furénkarbaldehydov
vEeobecného vzorca II o
’ 1
R

g%é >—-[ I cwo , :
R ° (1,

kde R1'a R2 maji ten isty vyznem eko vo vsorci I, s oxidom striebornjn vo vodnom alkalickom .
prostredf pri teplote 20 af 25 °C (Chadwick D., Chsmbers J., Meakins J.: J. Chem. Soc. Per-
kin Trens. 1. 1973, | 766, US pet. 3 856 825 /1974/, Burch H. A., White R, E., Wright G, C,,
Goldenberg M. M,: J. Pharm. Sci. 69, 107 /1980/).

Podstate vyndlezu spo¥ive vo zvySeni reakZnej teploty v predollom odstavci uvedene]
oxidadnej reakcie na 40 a% 100 °C, s vyhodou na 50 a% 60 °C za pritomnosti s vodou mieZa-
teIného organického rospuitadla, %o mé ze nésledok zv§ienie vytafkov reskcie na T1 a% 89 %
teorie.

Postup podTa vynélezu sa uskuto¥nuje task, Z%e se k oxidu striébornému Zerstvo priprave~
‘nému z 2,0 a¥ 2,1 mol vodného alkelického hydroxidu a z vodného rosztoku 1,0 mol dusiZnanu
strieborného pridd 0,25 a% 0,5 mél 5-(substituovaného fenyl)-2-furdnkarbaldehydu vsorca II
a 8 vodou miedatelné organické rozpultadlo éterického alebo alkoholového typu a zmes sa
zZohrieva na vySiie uvedeni teplotu. Ako rozpustadlo édterického typu ss mdfe poufit nepr.
tetrahydrofuran, alebo dioxen. Ako rospistadlo alkoholového typu sa mbfe pou¥it metanol,
etanol, alebo n-propancl. Ako alkalicky hydroxid moZno poufit hydroxid sodny, litny, alebo
draselny.

Oxida¥nou reekciou vznikne prisluXnd alkalickd soY 5-(substituovanej fenyl)-2-furdn-
karboxylove] kyseliny v3eobecného vzorca III

R'
EE >—‘[ ]—CO M
2 0 V2
R (11m),

v ktorom R' a R maji ten isty viznam ako vo vsorci I a M je sodik, litium alebo drasiik,
z ktorej sa kyselina vzorca I uvolni pridanim anorgenickej kyseliny k resk¥ne] smesi. Ako
anorgenickd kyselina sa poufije kyselina chlorovodikovd, alebo sirové, najlastejiie vo
forme vhodne zriedeného vodného roztoku.

2

Findlne kyselina vzoreca I sa izoluje filtrdciou, odsatim, alebo odstredenim a ¥ist{ sa
kryStalizdciou g vhodného rozpisitedla, s vyhodou za pritomnosti sktf{vneho uhlia, alebo iného
vhodného sorbentu. )

Hlavnou vjhodou postupu podls vyndlesu oproti doposial’ sndmym metddam pripravy létok
vzorca I je dosshovanie podstatne vys3fch vjtadkov.
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V deliom je prevedenie vyndlegu popisené v prikladoch bez toho, %e by 28 na tieto
obmedsoval.

Priklaad 1
5-(2-trifluormetylfenyl)-2-furdnkarboxylovd kyselina.

Hydroxid sodny (32,0 g, 0,8 mol) sa rogzpusti vo.vode (200 ml) & k tomuto roztoku sa
naras priléje dusilnan strieborny (67,95 g, 0,4 mol) roszpusteny vo vode (300 ml). Ku vaznik-
nutej hnedej zrazenine oxidu strieborného sa pridéd 5-(2-trifluormetylfenyl)-2-furaldehyd
(24,02 g, 0,1 mol) rozpusteny v etanole (200 ml). Teplota reaklnej zmesi sa upravi na 50
a% 60 °C a v tomto intervale sa udrifuje ! h. Potom sa reakind zmes prefiltruje, hormiei fil-
trdt sa okyslfi riedenou kyselinou chlorovodikovou na pH ! a vyliZend 5-(trifluormetylfenyl)-
-2~-furdnkarboxylovd kyselina sa po vychladnutf odfiltruje a premyje vodou. Vyta%ok 77 %. T.t.
170 aZ 174° (eteanol-vode). Pre C1ZH7F303 vypo&f{tané, resp. ndjdené: 56,26 resp. 56,28 % C,

. 2,75 resp. 2,87 % H.

Priklad 2

5-(3-trifluormetylfenyl)-2-furdnkarboxylové kyselina.

Bola pripravend anslogickym postupom ako v priklade ! 2z 5-(3-trifluormetylfenyl)-2-fu-
raldehydu (24,02 g, 0,1 mol). VgtaZok 79 %. T.t. 211 aZ 213 °C (etenol-voda). Pre 012H7F3°3
vypo¥itené, resp. nédjdené: 56,26 resp. 56,43 % C, 2,75 resp. 2,64 % H.

Priklead 3
5-(4-trifluormetylfenyl)-2-furdnkarboxylové kyselina.

Bola pripravend analogickym postupom sko v priklade 1 g 5-(4-trifluormetylfenyl)-2-fu-
raldohydu (24,02 g, 0,1 mol). Vytaok 82 %. T.t. 181 aZ 183 °C (benzén). Pre 012H7F
vypoéttané, resp. nédjdend: 56,26 resp.. 56,03 % C a 2,75 resp. 2,82 % H.

‘Priklad 4
5-(3-fludrfenyl)-2-furénkerboxylové kyselina.

Bola pripravend analogickym postupom ako v priklade 1 gz 5- (3-f1u6rfeny1)-2-furaldehydu
(19,02 g, 0,1 mol). VVtaZok 78 %, T.t. 143 a% 145 °C (etanol-vode) Pre C”H7F03 vypo¥itané,
resp. ndjdené: 64,20 reap. 64,32 $C a 3, 39 resp. 3 40 % H.

"Priklad 5
$-(3,4-difluérfenyl)-2-furdnkarboxylovd kyselina,

Bola pripravend snalogickym postupom ako v priklade ! z 5-(3, 4-dif1u6rfeny1)—2—fura1de—
hydu (20,80 g, 0,1 mol). VytaZok 83 %. T.t. 212 a% 214 “C (benzén). Pre CyHgF 0 3 ‘vypo&itané,
resp. ndjdené: 58,94 resp. 58,64 ¥ C a 2,70 resp. 2,68 % H.

Priklad 6
5-(2,6-dichlérfenyl)-2-furdnkarboxylovd kyselina.
.soll pripravend snalogickym poatupom ako v priklade ! z 5-(2,6-dichlorfenyl)-2-furalde-

hydu (24,1 g, 0,1 mol). VytaZok 84 %. T.t. 204 e% 205 °C (etanol-voda). Pre C”H601203
vypo¥itené, resp. ndjdené: 51,39 resp. 51,18 % C, 2,36 resp. 2,32 % H a 27,58 resp. 27,83 % Cl.
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Prikleaa 7
5=-(2-metoxyfenyl)-2-furdnkarboxylovd kyselina.

Bola pripravend analogickym postupom ako v priklade 1's tym rozdielom, Ze 5-(2-n§toxy-
fenyl)-2-furaldehyd (20,22 g, 0,1 mol) sa vloZil do oxidanej reakcie rospusteny v metano-
le (200 ml). Vytadiok 79 %. T.t. 206 8% 209 °C (etanol-voda). Pre 0121-11004 vypo¥itané, resp.
néjdené: 66 05 resp. 66,06 % C a 4,62 resp. 4,58 % H.

Pri{ikled 8
5-(3-Iatoxwfonyl)-2-furénkarboxylovd kyselina.

Bola pripravend analogickym poctupon sko v priklade 7 s 5-(3-metoxyfenyl)-2-furaldehy-
du (20,22 g, 0,1 mol). Vytasok 77 %. T.t. 171 a% 173 °C (etenol-vode). Pre CyoHy 40, vypo-
Z{tané, resp. ndjdené: 66,05 resp., 66,00 % C a 4,62 resp. 4,66 % H, ’
Prikled 9
5-(4-natoxyrony1)-Z-furdnkarboxylovi kyselina.

Bola pripravend analogickym postupom ako v priklade | s tym rozdielom, Ze 5-(4-metoxy-
fenyl)-2-furaldehyd (20,22 g, 0,1 mol) se vlofil do oxida¥nej reakcie rospusten} v n-propa-
nole (150 ml). V§ta¥ok B9 %. T.t. 187 af 189 C (bensén). Pre 28,904 vypoZitené, resp.
ndjdené: 66,05 resp. 66,02 % C a 4,62 resp. 4,58 % H.

Prikled 10
5-(4-metylfenyl)-2-furdnkarboxylové kyselina.

Bola priprevend analogickym postupom ako v priklade 7 z 5-(4-metylfenyl)-2-fureldehydu
(18,62 g, 0,1 mol). VftaZok 81 %. T.t.182 a% 184 °C (etanol-voda). Pre 012H1°O3 vypo¥{tané,
resp. ndjdené: 71,28 resp., 71,42 % C a 4,98 resp. 4,82 % H.

Priklad 1
5-fenyl-2~-furédnkarboxylovd kyselina.

Bola pripravend snalogickym postupom sko v priklade 1| s tym roszdielom, ¥e 5-fenyl-2-fu-
raldehyd (17,22 g, 0,1 mol) sa vlo%¥il do oxida¥nej reakcie rozpustenf v tetrahydrofurdne
{150 ml). V§taZok 82 %. T.t. 147 a% 148 °C (etanol-voda). Pre 0‘13503 vypodftané, resp. ndjde-
é: 70,21 resp. 70,16 $ C a 4,29 resp. 4,34 % H,

‘rifklaad 12
5-(2,3-dichlorfenyl)-2-furdnkarboxylové kyselina.

Bola pripravend analogickym postupom ako v priklade 11 z 5-(2,3-dichlérfenyl)~2-fural-
dehydu (24,1 g, 0,1 mol). VftaZok 79 %. T.t.258 a% 260 °C (etanol-vode). Pre C,HgC1,0
vypo&itané, resp. ndjdené: 51,39 reap. 51,35 % C, 2,36 resp. 2,37 % H a 27,58 resp. 27,44 % Cl.
Priklad 13

5-(3,4-dich16rfenyl)-2-furénkarboxylovd kyselina.

Bole pripravend analogickym postupom sko v priklade | s tym rozdielom, %e 5-(3,4~dichlér-
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-fenylf—Z-furaldehyd (24,1 g, 0,1 mol) sa vloZil do oxida¥nej reakcie rozpusteny v dioxéne
(150 mo). Vytafok 78 %. T.t. 232 8% 235 °C (etenol-voda). Pre 0115661203 vypo¥itané, resp.
nédjdené: 51,39 resp. 51,38 % C, 2,36 resp. 2,39 ¥ Ha 27,58 resp. 27,48 % C.

Priklaad 14
5-(3,5=-dichlorfenyl)-2-furdnkerboxylovd kyselina.

Bola pripravend analogickym postupom ako v priklade 13 z 5-(3,5-dichlorfenyl)-2-furalde-
hydu (24,1 g, 0,1 mol). VytaZok 7! %. T.t. 137 a% 139 °C (etanol-vode). Pre °11H6°12°3
vypo¥itené, resp. ndjdené: 51,39 resp. 51,34 $ C, 2,36 resp, 2,33 % H a 27,58 resp. 27,52 % C1.

PREDMET VYNALEZU

1. Spdsob pripravy 5-(substituovanych fenyl)-2-furdnkerboxylovych kyselin vieobecného
vzorca I . .
H1

n’§§> :o: COH (1),

v ktoron R‘ je metyl, metoxyl, chlor, rluér, alebo trifluonnetyl v polohe oé, »-, alebo p-;
fenylového jadra a R° je vodik, alebo mé ten isty vyznam ako R, £ 5-(substituovenych fenyl)-
~2-furdnkarbaldehydov v3eobecného vgorca II ) ' ‘

R! :

v ktorom R a R2 znadia to isté ake vo vzorei I, oxidéc;ou s oxidoa stiiaborhyl vo vodnom
_alkalickom prostredi s ndslednym okyselenim oxida¥nou reakciou viniklych alkalickfch solf
vieobecného vzorce III
1
R

Rz@"[:]]_“z“ , D,

v ktorom R' a R2 znaldia to isté ako v vzorci I a M je sodfk, 1{tium, alebo draslik, plso-
benim be¥nej anorganickej kyseliny, vyznaZeny tym, Ze sa oxidand reskcia uskutonuje pri
teplote 40 a% 100 °C, s vyhodou pri 50 aZ 60 °C za pritomnosti s vodou mielsteInfch orgs
nickych rozpuistadel éterického, alebo alkoholového typu. . .

2. Sp8sob podla bodu 1 vyzneleny tym, %e sa ako organické rq:pﬁitadlo poufije tetra-
hydrofuran alebo dioxan.

3. Spbsob podla bodu 1 vyznaleny tym, Ze sa ako organické rozpiitadlo. pouiije alkohol
s po&tom uhlikov 1 aZ 3.
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