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S-trimetylammoniové soli 2-furénkarbaldehydu a sposocb ich pripravy

Vynélez se tyka 5-trimetylaméniovgch sili 2-furénkarbaldehydu a sposobov ich pri~
pravy.

5-trimety1am6niové soli 2-furénkarbaldehydu doteraz neboli popisané.

Podstatu vynalezu tvoria 5-trinetylam6niuvé soli 2-furinkarbaldehydu vzorca

[CHy/y W* -ﬁ =0 x/~/, kde X jo CI, Br, alebo J

Podstata sposobu pripravy 5-trimety1am6niovych soli 2-furankgrbaldahydu podla vy-
ndlezu spodiva v tom, Ze 5-halogén-2-furénkarbaldehyd, kde halogén je chldr, brom alebo.
jﬁd, reaguje strimetylaminom v prostredi organickych rozpﬁéﬁadiel ako su arcomatické
uhlovodiky napr. benzén, toluén, chlérbenzén, nitrobenzén v éteroch ako dietyléter,
tetrahydrofurén, dioxén, dimetoxyetén, dalej v octane etylovom, acetonitrile, rirouhli-
.ku v alkaholoch ako metanol, etanol, propancl, izopropanol alebe v ich zmesiach v roz-
medz{i teplét 5 aZ 50 °C a tlaku 133 aZ 1 330 kPa,

Reakcia prebieha podla schémy:

(+) 0

> (cus)sn-lﬁl CH=0

x-[[ ) -CHO + (CHg)g¥ g*)

kde X=Cl, Br,I.
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Latky podl& vynélezu mo%no pripravit aj spdsobom,ktorého podstata spodiva v tom,
%e S5-dimetylamino-2-furénkarbaldehyd reaguje s metylchloridim, metylbromidom alebo s
metyl jodidom v prostredi organickych rozpistadiel, ako su aromatické uhlovodiky napr.
benzén, toludn, chlorbenzén, nitrobenzén v éteroch ako dietyléter, tetrahydrofurén,
dioxén, dimetoxyetén, v alkoholoch ake metanol, etanol, propanol, izopropanol, dalej
v octane etylovom, acetonitrile, sirouhliku, dimetylformamide, dimetylsulfoxide alebo
v ich zmesiach v rozmedzi teplot 5 a% 200 °C a tlaku 133 aZ 1 330 kPa.

Reakcia prebieha podla schémy:

(+)
i 2 0 x(-)
““’a’a"f H.cn-o +  CHy-X S “’"3’3"] | 'cu 0 X

kde X-CH,Br,I

V¥hoda spaéobov pripravy podla vyndlezu spoliva okrem iného v tom, Ze syntézy si
jednostupriové a ziskané produkty si Vo vysok§ch vytatkoch a vysokej Sistote. Kvartérna
amoniova skupina na aromatickom jadre je v§bornou odstupujicou skupinou a svojim i&novin
charakterom umoZfuje dobru rozpustnost zludenim vo vode a ddva velké nide jo v syntetickej
a priemyselnej praxi pre pripravu vo vode rozpustnych antibakteridlnych 1l4tok typu azome-
tinov, 2-vinyl, 2-etyl-5-kvaetérnych amoniovych séli furénu, ktoré méiu byf pouzité ve
forme préfku, roztoku, sprayu a suspenzif. Kvartérne derivéty maju myorelaxa&ny wdinok
a teda tdinok spdsobuju uvolnenie svalstva,

Predmet vyndlezu ilustruji, ale neobmedzuju nasledujice priklady,

Priklad 1

1,6g /0,01 m61/ 5-brém-2-furaldehydu (dokonale cistého a zbaveného HBr) sa rozpuita
v 100 ml éteru a do takto pripravenej zmesi pri 3 °c zavadza 1,5g trimotylaninﬁ. Po
uzavreti reakind zmes za nepritomnosti svetla sa premieSava 48 hodin, Po vyludeni svetle-
sivej kryStalickej l&tky sa ziska 1,55g (75%) 5-tr1metylam3n1unbr0m14u =2-furaldehydu
o t.t. 130-145 °C (rozklad) (metanol,eter)

Priklad 2

16g /0,01 mdl/ 5-bromfuraldehydu se rozpi§ta v 100 ml metanolu a za intenzivneho
premieSavania prileje 20g trimetylaminu v 50 ml metanvlu a zahrieva sa na 30-50 °C v
autoklavu 10 hodin, Po odfiltrovani krysStalickej zliceniny sa zfskalo 16,6g 70% S-trime-
tylaméniumbromidu 2-furaldehydu.

Priklad 3

13g /0,01 mdl/ 5-chldrfuraldehydu sa rozpiita v 100 mi dimetoxyeténu a za intenzivne-
ho mieSania prileje 20g trimetjlaminu v 10 ml benzénu a zahrieva sa na 40 °C v autoklévu
1 hodinu, Po odfiltrovani krystalickej latky sa ziskalo 15g (80%) S-trimetylaméniunchlo-
ridu-2-furaldehydu,

Priklad 4

1,558 /0,01 mdl/ 5-dimetylamino~2-furalu sa rozpusti v 30 ml tetrahydrofurénu a
pridé sa za intenzivneho premifavania 15g metyl jodidu, Po uzavreti n&doba sa vytempéruje
na 40 °C a pri tejto teplote sa udriuje 48 hodin, Ziska sa 1,48 (50%) 5~-trimetylamonium-
Jodidu 2-furaldehydu.

Priklad 5

15,5¢ /0,01 mol/ S5~-dimetylamino-2-furalu a 50g metyl jodidu a 10 ml dimetoxyeténu
sa refluxuje pri teplote varu 5 hodin, VyluZend krystalicks latka sa odfiltruje a pre~
myla s éterom, Ziskalo sa 21g S-trimetylmaéniumjodidu-a-furaldehydu o t.t, 144-157 °c
(75).
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S-trimetylamﬁniumhalogenidy-2-fura1u st zlideniny vzorca
(+) 0 (=)
/c55/3N1£—z]-cn=o X  kde X= Cl, Br,1
Sumérne vzorce zlidenin CgH,,NO,Br ; CgH,oCINO, CgH, 5 INO,
Molekulové bmotnosti : 234,1 189,5 281,1
Teploty topenia : 130-145 °C 130-140 °C 144-157 °C

Struktira 5-trimetylaméniumhalogenidov-2-furalu, podla vynilezu bola dokizans Iy om
spektrosképiou a IC spektrosképiou.

1H NMR spektrum sa meralo na spektrometri Tsla BS v deuterio dimetylsulfoxide za pouZitia
interného $tandardu tatratylsilénu, Spektrum vykazuje tieto charak&eristické pésy

1H NMR 18 .co (em D)
Pre CgH,,CINO, 9,65 ppm 7,68 ppm 7,48 ppm 1688-1690
CgH, ,BrNO, 9,60 ppm 7,68 ppm 7,28 ppm 1687-1690
CsﬂmlNo2 9,67 ppm 7,69 ppm 7,29 ppm 16871690

IC spektré sa merali na spektrofotometri UR-20 fy Zeise Jena KBr technikou.

PREDMET VYNAKALEZU

1 5-Trimetylamdiové soli 2-furinkarbaldehydu vzorca

(+) (<)
(CH3)3N -CH+0 X

2 Spbsob pripravy 5-trimetylamoniov§ch soli 2-furénkarbaldehydu podla bodu 1 vyznadu-
jici sa tym, %e 5-halogén-2-furinkarbaldehydy vzorce

X-E I[CHBO kde X=C1,Br,I

reaguji s trimetylaminom v prostrédi organickych rozpastadiel ake si aromatické uhYovo~-
diky napr. benzén, toloén, chlorbenzén, nitrobenzén v éteroch ake dietyléter, tetra-
hydrofurédn, dioxan, dimetoxyetin v alkoholoch ako metanol, etansl, prepancl, izopropa-
nol, dalej v octane etylovom, acetonitrile, sirouhlfku alebo v ich zmesiach v rozmedzi
tepl6t 5 az 50 °C a tlaku 133 a%Z 1 330 kPa.

kde X= C1,Br,I

3 Sposob pripravy 5-trimetylaméniovjch soli-2-furénkarbaldehyd u podla bodu 1 vyzna-
gujici sa tym, Ze S5~dimetylaminofural vzorce

(Cﬂa) QN- -CH~0
reaguje s metylchloridom, resp.metylbromidom alebo metyljodidom v prostredi organickych
rozpistadiel ako st aromatické uhlovodiky . napr. benzén,toluén,chlorbenzén,nitrobenzén
v éteroch ako dietyléter,tetrahydrofurén,dioxén,dimetoxyetdn v alkoholoch ako metanol,
etanol,propanol,izopropanol dalej v octane stylovom,acetonitrile,sirouhliku,dimetylfory
mamide ,dimetylsulfoxide alebo v ich zmesiach v rozmedz{ tepldt 5 aZ 200 °C a tlaku
133 a% 1330 kP,.
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