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(54) 2-Amino-3-kyano-4,6-dipiperonyifurén a spésob jeho pripravy

Vyndlez rie3i spbsob pripravy novej
1dtky 2-amino-3-kyano-4,5-dipiperonylfurd-
nu, ktory je moZné pouZit pre celd radu
syntéz novych furopyrimidinov a inych hete=
rocyklov s prikondenzovanym furdnovym jad-
rom,

Pri jeho priprave sa postupuje tym
spdsobom, %e piperoin reaguje s dinitrilom
kyseliny maldnovej v prostredi dimetylfor-—
mamidu v rozmedzi teplédt 0 a%Z 100 °C v pri-
tomnosti zdsad ako su piperidin, a aminov
vieobecného vzorca Rynh a RyN, kde R je al-
kyl s 1 a¥ 4 atomami uhlika. §trukt6ra pri-
pravenej zli&eniny bola dokézand spektrosko-
picky.

Pripravené zldlenina méd Ztruktdrny vzo-
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Vyndlez sa'tﬁka 2-amino-3-kyano~4,5~dipiperonylfurdnu a spdsobu jeho pripravy.

2-Amino-3~kyano-4,5-dipiperonylfurdn, ako novd vychodzia surovina pre celd radu syntéz
novych furopyrimidinov a inych heterocyklov s prikondenzovanym furdnovym jadrom nebol doteraz

pripraveny.

Tieto nedostatky odstrafiuje vyndlez tykajdci sa 2-amino-3~kyano-4,5~dipiperonylfurdnu a
spésobu jeho pripravy, ktorého podstata spo&iva v tom, %e piperoin reaguje s dinitrilom kyse-
liny maldnovej v prostredi dimetylformamidu v rozmedzi 0 a%¥ 100 °C v pritomnosti zasad, ako
sd piperidin a aminov obecného vzorca RyNH a R3N, kde R je alkyl s 1 a% 4 atomami uhlika., Uve-
deny spdsob poskytuje najlepSie vysledky, ked sa reakcia uskutolfiuje v dimetylformamide a
s poufitim dietylaminu, trietylaminu alebo piperidinu ako zdsady, za mie3ania v rozmedzi tep-
15t 0 °C a¥ 80 ©c, '

Reakcia prebieha podla schémy:

<:]@—g: c";@:> + CHylCN), —» < ::K—/(

Vfhody spdsobu pripravy 2-amino-3-kyano-4,5-dipiperonylfurdnu podla vyndlezu spolivajd
okrem iného v tom, Ze uvedeny spdsob sa d4d lahko uskutodnit a vychodzie suroviny sd komer&ne

dostupné.

Predmet vyndlezu je ozrejmeny na prikladoch, bez toho, aby sa iba na tieto vztahoval.

Priklad 1
’

K roztoku 12 g /0,04 mol/ piperoinu a 4,1 g /0,062 mol/ dinitrilu kyseliny maldnovej
v 25 ml dimetylformamidu sa za mie3ania a po kvapkdch pri 25 ©C pridd 2,2 ml dietylaminu a
24 hodin sa nechd reagovat, Potom sa roztok vyleje na drteny lad a vzniknutd zrazenina sa od-
saje. Surovy produkt sa &isti kryZtalizdciou z etylalkoholu, metylalkoholu alebo dimetylsulfo-
xidu. Ziska sa 81 g 2-amino-3-kyano~4,5-dipiperonylfurdnu s teplotou tavenia 230 °C, &o pred-
stavuje 58,27-ny vytaZok.

Priklad 2

' K roztoku 1,2 g /4 mmol/ piperoinu a 0,41 g /6,2 mmol/ dinitritu kyseliny maldnovej v 4 ml
dimetylformamidu sa za mie¥ania a po kvapkdch pri 40 °C pridd 0,22 ml dietylaminu. Potom sa
teplota zvy#i na 50 °C a po 12 hodindch reakcie sa reak&nd zmes ochladi a vyleje na drteny Ilad.
Vzniknutd zrazenina sa odsaje a prekry3talizuje z etylalkoholu. Ziska sa 0,88 g 2~amino-3-

~kyano-4,5~dipiperonylfurdnu s teplotou topenia 229 °C a% 230 °C v 63,2%-nom vytaiku,

Priklad 3

2-amino-3-kyano-4,5~dipiperonylfurdn je zlilenina 3truktdrneho vzorca I
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ktorej sumdrny vzorec je c19ﬂ12N205 a molekulovd hmotnost 348,31,

Elementérna analyza poskytla tieto vysledky:

xc 21 %N
vypolitané 65,51 3,47 8,04
najdené ' 65,29 3,41 - 8,12

¥eruktdra 2-amino-3-kyano-4,5-dipiperonylfurédnu bola dokézand spektrdlnymi metodami,
a to I, UV, TH-NMR a hmotnostnou spektroskopiou. '

UV spektrd boli namerané na wltrafialovom spektrofotometri /Specord UV-Vis Zeiss, Jena/.
Ako rozpi¥tadlo bol pouZity metylalkohol. Létka vykazuje nasledujdce absorbiné pésy A max /nm/

Amax = 207 log ¢ = 4,69
Amax = 256 log & = h,21
Amax = 293 log ¢ = 4,17

= 4,23

amax = 333 log ¢

10 spektrd boli namerané na infrafervenom spektrometri /pristroj UR=-20 Zeiss, Jena/
KBr technikou.

18 spektrum vykazuje tieto charakteristické pdsy:

3 420 cm‘!, 3 324 cm", 3 258 cm“, 3 208 cm", 2 905 cn™', 2 220 ch“, 1.160 cm~1,
1 591 em=1, 1 505 cm~!, 1 243 em~', 1 048 cu”l.
H-NMR spektra boli namerané na pristroji pre stanovenie jadernej magnetickej rezonancie

/TESLA BS 487 C - 80 Mz/. NMR spektrum bolo ziskané meranim litky v hexadeuteredimetylsulfoxi-
du pri 25 °C za pouZitia hexametyldisiloxdnu ako interného ¥tandardu.

Rezonaény signdl protonu H,:

= 6,02 s /-CHp-2H/
= 6,89 - 6,76 m /2H/
6,66 s /1H/

= 5,92 s /-CHy=2H/

= 6,89 - 6,76 m /2H/ . .

Q\JG\U!-I-‘&N‘”N
"

= 6,65 s /1H/
7,49 8 /2H/

]
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Hmotnostné spektré boli namerané na hmotnostnom spektrometri /AEL M5 902 s/,
g +
s = 8 /M /.,
Pre C19H12N205 vykgzuje hmotnostné spektrum fragment m, 348 /M /
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PREDMET VYNAKLEZU

t. 2-Amino-3~kyano-4,5-dipiperonylfurdn vzorca I

/1/
4
~

2. Spdsob pripravy 2-amino-3-kyano-4,5-dipiperonylfurdnu podla bodu 1 vyznateny tym, Ze

piperoin vzoreca II
CH-C /1x/
<o oH o@ > '

reaguje s dinitrilom kyseliny malonovej vzorca III

/CN

CH, : /111/

~

CN

v prostredi dimetylformamidu v rozmedzi tepldt 0 aZ 100 °C v pritomnosti z4sad ako sd piperi-

din a aminov v8eobecného vzorca RZNH a R3N, kde R je alkyl s 1 a% 4 atomami uhlika,

Severografia, n. p., zdvod 7, Most
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