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(54) N-iminotrifenylfosforany 5-nitro-2-furdnu a 5-nitro-2-tiofénu a spé-
sob ich pripravy

Vynalez riesi sposob pripravy N-iminotri-
fenylfosforanov 5-nitro-2-furdnu a 5-nitro-
-2-tiofénu, ktoré sa pripravuju z 5-nitro-2-
-furylazidu a 5-nitro-2-trinylazidu ich reak-
ciou s ftrifenylfosfinom vzorca P(CgHy)s
v prostredi organickych rozpustadiel zo sku-
piny aromatickych uhlovodikov, éterov, es-
terov kyselin a dalej v tioféne, acetonitrile,
dichlérmeténe alebo v ich zmesiach v roz-
medzi teplot 10 az 100 °C.

Pripravené latky maju vSeobecny vzorec I

0N -E \>- N=P/ICHS s s 1/
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kde Y je sira alebo kyslik.
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Vynédlez sa tyka N-iminotrifenylfosfora-
nov  5-nitro-2-furdnu a’ 5-nitro-2-tiofénu
a spodsobu ich pripravy.

ZlucCeniny podla vynalezu neboli doteraz
pripravené. Predmetom vynélezu st N-imi-
notrifenylfosforany 5-nitro-2-furdnu a 5-nit-
ro-2-tiofénu vSeobecného vzorca I

0N @ N = P/CgHg/y / T/
Y

kde Y je kyslik alebo sira. Zlaéeniny sa pod-
Ia vynélezu vyrédbaju spdsobom, ktorého pod-
statou je reakcia 5-nitro-2-furylazidu vzor-
ca Il
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0
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alebo 5-nitro-2-tienylazidu vzorca III

S

s trifenylfosfénom vzorea IV

/ III /

P(CgHz)s (Iv)

v prostredi organickych rozpustadiel zo sku-
piny aromatickych uhlovodikov ako sg ben-
zén, toluén, xylény, éterov ako su dietyléter,
dimetoxyetan, tetrahydrofurdn, dioxan, fu-
rén, esterov kyselin ako su octan etylovy,
octan metylovy, dalej v tioféne, acetonitrile,
dichlérmetane alebo v ich zmesiach v roz-
medzi teplét 10 aZz 100 °C.

Reakcia prebieha podla rovnice:
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kde Y je O alebo S.

Vyhodou spdsobu pripravy N-iminotrife-
nylfosforanov 5-nitro-2-furdnu a 5-nitro-2-
~tiofénu podla vynalezu spoéiva v tom, Ze
syntézy su jednostupriové z pomerne dostup-

nych surovin a ziskaji sa produkty vo vy-
sokych vytatkoch a &istote. Syntetizované
zlifeniny predstavuja nova skupinu amino-
furdnovych a aminotiofénovych derivatov so
Sirokou moZnostou syntetického vyuzitia ako
biologicky aktivnych preparatov, syntetic-

" kych intermediatov, syntetickych farieb atd.

Predmet vynalezu ilustrujd, ale neobme-

dzuju, nasledujice priklady:

Priklad 1

15,4 g 5-nitro-2-azidofuranu sa rozpustilo
v 200 ml éteru a 26,5 g trifenylfosfinu sa
pridalo v 100 ml éteru po kvapkach za inten-
zivneho mieania. Po pridani sa priblizne 30
minut reakénd zmes (intenzivne dervena)
postupne ohreje k varu za intenzivneho mie-
Sania, Vyludena oranZovodervens krystalick4
latka sa odfiltruje. Ziska sa 35 g oranZovo-
¢ervenej kry$talickej latky o t.t. 192—197 °C,
5-nitro-2-furyl-N-iminotrifenylfosforanu.

Priklad 2

8,5 g b5-nitro-2-azidotiofénu sa rozpustilo
v 200 ml tetrahydrofuranu a za intenzivneho
mieSania sa pridalo 14 g trifenylfosfinu
v 100 ml éteru pri teplote miestnosti. Po pri-
dani (15 minut) sa reakénd zmes 15 minut
zahrievala k varu a po oddestilovani 150 ml
rozpuStadla sa ziskalo 17,5 g 5-nitro-2-N-
-iminotrifenylfosforanotiofénu ako oranzovej

krystalickej latky o t.t. 179—181 °C.

Pre C,HyN,03 (molekulovd hmotnost 154,1)
pripraveného podla prikladu 1 bolo elemen-
tdrnou analyzou stanovené:

Y%iC % H %N
vypocitané 27,42 1,38 38,37

stanovené 27,05 1,50 38,70

1 H NMR spektrum (bolo namerané na
pristroji Tesla BS — 467, TMS v CDCly):

§ =6,01 ppm §=17,34 ppm J;,=3,8 Hz
Hj H,

Pre C4H2N4O2S (molekulovd hmotnost 170)
pripraveného podla prikladu 2, bolo elemen-
tarnou analyzou stanovené:;

%C %H YN S
vypotitané 24,71 1,24 34,58 19,75
stanovené 24,02 1,50 34,056 19,55

1 H NMR spektrum (bolo namerané na
pristroji Tesla BS — 467 v benzéne — d6,
TMS):

§ =560ppm & = 7,10 ppm Jy, =45 Hz
Hj H,
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PREDMET VYNALEZU

1. N-Iminotrifenylfosforany 5-nitro-2-furanu

a bB-nitro-2-tiofénu vseobecného vzorca I

oN—{ D-N=PCH) @
Y .

kde Y je kyslik alebo sira.

. Sposob pripravy zlic¢enin podla bodu 1
vyznatujuca sa tym, Ze sa 5-nitro-2-furyl-
azid vzorca II

<) | (1D

alebo 5-nitro-2-tienylazid vzorca III

O,N —< >— Nj (I11)
S
reaguje s trifenylfosfinom vzorca IV
P(CeHs)3 v

v prostredi organickych rozpustadiel zo
skupiny aromatickych uhlovodikov ako su
benzén, toluén, xylény, éterov ako su di-
etyléter, dimetoxyetan, tetrahydrofuran,
dioxan, furan, esterov kyselin ako su oc-
tan etylovy, octan metylovy, dalej v tio-
féne, acetonitrile, dichlérmetdne alebo
v ich zmesiach v rozmedzi teplot 10 az
100 °C.
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