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(54} 1-(5-Nitro-2-furoyl)-1-fenylsulfonyl-2-(4-X-fenyl)etylény a sposob ich

pripravy

1

Vynalez sa tyka 1-(5-nitro-2-furoyl}-1-fe-
nylsulfonyl-2-(4-X-fenyl)etylénov  vSeobec-
ného vzorca I

oppi-Lodg-g=ciXO)—x
20

(1)
kde

X je H, CHs, CH30, (CHs3)2N, F, Cl, NOg, VN
a spbsobu ich pripravy.

1-(5-Nitro-2-furoyl}-1-fenylsulfonyl-2- (4-
-X-fenyl)etylény podla vyndlezu neboli do-
posial pripravené.

Podstata spOsobu pripravy latok podla
vynélezu spotiva v tom, Ze sa fenyl-2-{5-nit-
ro-2-furyl)-2-oxoetylsulfén vzorce II
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reaguje s aromatickymi aldehydmi vzorca

111
)(C H=0

()

kde

X = H, CHs, CHz0, [CH3)2N, F, Cl, NOz,
CN v prostredi éterov, vfhodne suchého éte-
ru, dibutyléteru, dioxdnu alebo ich zmesi za
pritomnosti chloridu titani¢itého a pyridinu
pri teplote 0 °C a¥% teplote varu rozptsta-
diel.

Vyhody spdsobu pripravy latok podla vy-
nédlezu spofivaji v tom, Ze sa vychadza z
pomerne dostupnych surovin a latky sa zis-
kavaja vo vysokych vytaZkoch a Cistote.

Priklad 1

0,1 Mol (11 ml) chloridu titani¢itého v
25 ml chloridu uhli¢itého sa prikvapkédva
pri teplote 0 °C za mie$ania a vylicenia vlh-
kosti k 200 ml tetrahydrofurdnu. Vznikl4
Z1ta vloCkovita zrazenina sa premieSava e5-
te 30 minGt a potom sa k nej postupne pri-
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dajd roztoky 0,05 mol prisluSného aldehydu
a 0,05 mol (14,7 g) fenyl-2-(5-nitro-2-furyl)-
-2-oxoetylsulfénu v 25 ml tetrahydrofurdnu.
Po dalSich 30 minttach sa k suspenzii po-
maly prikvapkéva roztok 0,2 mol (16 ml)
pyridinu v 30 ml tetrahydrofurdnu a v mie-
Sani sa pokratuje eSte 6—10 hodin pri 0 °C
v zéavislosti od reaktivity aldehydu. Potom
sa k reakdénej zmesi pridd 50 ml vody a 50
ml éteru, oddeli sa éterickd vrstva a vodnd
sa extrahuje eSte trikrdt 50 ml éteru. Spo-
jené éterické roztoky sa pretrepd s 50 ml
nasyteného roztoku chloridu sodného, vo-
dou a vysu$ia bezvedym MgSO4. Po odstra-
neni rozpadtadla, produkty sa &istia krySta-

Tabulka 1

4

lizdciou z vhodného rozpa$tadla, s vyhodou
etanolu alebo kyseliny octovej, respektive sa
gistia chromatograficky. VytaZok reakcie je
60—90%ny.

Priklad 2

Ako v priklade 1, ale ako rozpidStadlo sa
pouZije dioxdn alebo dibutyléter a pracuje

. sa pri teplote 0 aZ 20 °C. Vytazky reakcie

sa pohybuja od 50—80 % tedrie.

Tabulka 1 uddva fyzikdlne konStanty a
tdaje elementdrnej analyzy a tabulka 2 G-
daje infratervenych spektier latok podla
vynélezu.

]

1-(5-Nitro-2-furoyl)-1-fenylsulfonyl-2- [4-X-fenyl)etylény
Zldgenina  Mol. vzorec T. t.°C vypotitané/ndjdené
X (m.h) %) % C % H % N % s
(vytaZok,
Ia C19H13NOsS 130—1312 59,52 3,42 3,65 8,36
H (383,3) (75) 59,21 3,38 3,61 8,31
Ib C20H15NOsS 190—192° 60,46 3,81 3,52 8,07
CHs (387,3) (67) 60,55 3,85 3,38 8,09
Ic C20H1sNO7S 157—159? 58,12 3,66 3,39 7,76
CH30 (413,3) (67) 57,88 3,52 3,36 7,66
Id C21H18N206S 192—194* 59,15 4,25 6,57 7,52
(CH3)2N (426,4) (58] 58,73 4,19 6,50 7,28
Ie C19H12FNOsS 163—185° 58,86 3,02 3,49 7,99
F (401,3) (89) 58,15 3,25 3,36 8,85
If C19H12CINOsS  194—195P 54,62 2,90 3,35 7,66
cl (417,7) (87) 54,50 2,84 3,18 7,60
Ig C1oH1zN20sS ~ 223—225° 53,28 2,82 8,54 7,49
NO2 (428,33 (92) 53,21 2,84 6,29 7,39
Ih C20H12N206S  146—148° 58,83 2,96 6,86 7,85
CN (408,3) (90) 58,47 2,87 6,80 7,74
a krystalizované z etanolu, ®z kyseliny octove]
Tabulka 2
IC spektra zladenin Ia—Ih (cmt)
rC C
Z1GE. ~ ~ ~ ~ ~ ~ N4
yC=0 yC=C yNOzas yNOzs y SO2 as y SOz2s 0

ITa 1678 1618 1554 1349 1324 1155 1023
Ib 1677 1610 1554 1349 1324 1154 1027
Ic 1675 1612 1554 1349 1325 1153 1025
Id 1671 1618 1552 1349 1325 1155 1027
Ie 1677 1610 1553 1348 1326 1155 1023
If 1678 1614 1553 1349 1323 1154 1027
Ig 1678 1604 1553 1349 1325 1154 1024
Ih 1677 1621 1553 1349 1320 1155 1026

Latky podla vyndlezu mdZu sliZit ako medzipredukty pre syntézu dalSich aminofuré-

novych derivatov.
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PREDMET VYNALEZU

1. 1-(5-Nitro-2-furoyl}-1-fenylsulfonyl-2-
-{4-X-fenyljetylény obecného vzorca I

ozN—E;—/'l— lC‘— <'2=CH—@—X
0250

(1)

kde

X je H, CHs, CH30, (CH3)2N, F, Cl, NOz, CN.

2. Sposob pripravy 1-(5-nitro-2-furoyl)-1-
-fenylsulfonyl-2- (4-X-fenyl Jetylénov podla
bodu 1 vyznadujdci sa tym, Ze sa fenyl-2-(5-
-nitro-2-furyl}-2-oxoetylsulfén vzorca II

I
OzN—-EO—J— COCH, soz-@

(n)

reaguje s aromatickymi aldehydmi vzorca

111
R
)

kde

X = H, CHs, CH30, (CHs)2N, F, Cl, NOz, CN
v prostredi éterov, vyhodne suchého éteru,
dibutyléteru alebo ich zmesi, tetrahydrofu-
réanu, dioxdnu za pritomnosti chloridu tita-
ni¢itého a pyridinu pri teplote 0 °C aZ teplo-
te varu rozpastadiel.
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