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{54) 2-Izokyanétobenzyltrifenylfosfénium bromid a spdsob jeho pripravy

(57) RieZenie sa tyka novej létk; 2=
—izokyanatobenzyltrifenylfosfénium bromidu.
Pripravuje sa pdsobenim trifenylfosfinu

na 2-brémmetylfenylizokyandt v prostredi
aprotického rozpistadla pri teplote 10 aZ
110 ©°C. Novi zlé&eninu moZno pouZit pri
syntéze pit a gest&lennych dusikatych
heterocyklov.
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Vyndlez sa tyka 2-izokyan&tobenzyltrifenylfosfénium bromidu vzorca I

)

CHy—P(CgHg)3 '
@: s
(1)

N=C=0

a spdsobu jeho pripravy.

Funkcionalizované izokyandty predstavuju velmi reaktivne intermedidty vhodn& pre
syntézu acyklickych aj heterocyklickych zld¥enin s biologickou d&innostou; dal¥ie reak&né
centrum ako napr. halogén, nédsobnd v&zba, ktoré si vhodne umiestnené v molekule izokyanédtu,
umoZfiujd vytvorit z tychto l4tok syntetické ekvivalenty bioorganickych heterocyklov.a ich
analdégov.

Stddiom literatiry sa ukézalo, Ze 2-izokyandtobenzyltrifenylfosfénium bromid je novou,

v literatire doteraz neopisanocu zld&eninou.

Podstata spdsobu pripravy 2-izokyandtobenzyltrifenylfosfénium bromidu podla vyndlezu
spoéiva v tom, Ze sa na 2-brdmmetylfenylizokyanit vzorca II

K

pbsobl trifenylfosfinom v prostredi aprotického organického rozpdstadla, vyhodne hexénu,
dietyléteru alebo toluénu, v rozmedzi tepldt 10 a¥ 110 °c.

CHz—Br

N=C=0 (II)

2-izokyandtobenzyltrifenylfosfdnium bromid predstavuje novy typ funkcionalizovaného
izokyandtu vhodného pre syntézu pdt a Sest&lennych dusfkatych heterocyklov (napr. derivatov
alkylidénoxindolu) . Vyhodou spbsobu jeho pripravy je skutodnost, %e pri reakcii nedochadza

k poruSeniu N=C=0 skupiny.
Predme£ vyndlezu ilustrujui ale neobmedzuji nasledovné priklady:
Pr f{klad 1

Zmes 21,2 g (0,1 mol) 2-brommetylfenylizokyandtu a 26,2 g (0,1 mol) trifenylfosfinn
sa zahrieva v 500 ml bezvodého éteru do varu pod spitnym chladidom. Po 1 hodine sa sp#tny
chladi¢ vymeni za zostupny a éter sa pomaly oddestiluje. 2Zvy$ok v banke bol rozotrety na
prafok, premyty éterom a kry$talizovany zo suchého acetonitrilu. VytaZ%ok 91 %, t. t. 231 a¥
232 °c.

Priklad 2

Znes 21,2 g (0,1 mol) 2-brémmetylfenylizokyandtu a 26,2 g (0,1 mol) trifenylfosfinu
v 250 ml bezvodého toluénu sa zahrieva do varu 1 hodinu pod spidtnym chladidom. Toluén sa
odpar{ za zniZeného tlaku a zvySok sa kryStalizuje z acetonitrilu alebo acetdnu. V§taZok
87 %, t. t. 231 a¥ 232 °c.

ziskany 2-izokyandtobenzyltrifenylfosfonium bromid je kry¥talick& l&tka, t. t. 231 a¥
232 °¢ (acetonitril).

Sumdrny vzorec: C,gHoBTNOP
Molekulovd hmotnost: 474,2
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Elementdrna analyza: % C % H % N

Mno#stvo vypolitané: 65,82 4,43 2,95

Mno%stvo ndjdené: 65,01 4,39 2,89

Struktira zlu&eniny podla vyndlezu bola dokdzand s ektrdlnymi metddami i€ a 1y wmr.
1¢ spektrum: v,‘cm—'1 (CHC14) 2 265 (N=C=0)

1

H NMR spektrum: & , ppm (CDCl;), 5,4 4 2H (CH,, J (PH = 14 Hz), 6,78 a%¥ 7,91 m 19H

(H-arom.) .
Spektrdlne merania

Infradervené spektrd sa namerali na spektrofotometri Specord IR 75 (Carl Zziess Jena).

lH NMR spektra boli namerané na 80 MHz spektrofotometri Tesla BS 487.

PREDMET VYNALEGZU

1. 2-izokyanatobenzyltrifenylfosfonium bromid vzorca I

(+)
CHZ_P(CG H 5)3

Qr o
, (1.

N=C =0

2. Spbdsob pripravy 2—izokyanétobenzyltrifenylfoéfénium bromidu podla bodu 1 vzorca I

vyznaleny tym, Ze sa na 2-pbrommetylfenylizokyandt vzorca II

@iCHz—Br
N=C=0 (11)

pdsobi trifenylfosfinom v prostredi aprotického organického rozpusStadla, vyhodne hexénu,

dietyléteru alebo toluénu, v rozmedzi teplét 10 aZ 110 °c.
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