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(54 S=nitro~2-furylvinylén-N-iminotrifenylfosforan e sp8sob jeho pripravy

Vynédlez sa tyka S5-nitro-2-furylvinylén~N-iminotrifenylfosforanu a spSsobu jeho pri-
pravy.

5-nitro—2-fury1vinylén-N-iminoti-ifenylfosforén podle literattry nebol doteraz pripra-
veny.

Podstats spfsobu pripravy 5-nitro-2-furylvinylén-N-iminotrifenylfosfordnu podfa vyné-
lezu spodive v tom, Ze sa na 5-nitro-2-furyl§inyléne.zid p8sobi trifenylfosfinom v prostredi
organickych rozpisfadiel eko si aromstické kvepelné uhPovodiky benzén, toluén, étery sko
dietyléte, tetrahyrofurdn, dioxén, dichldormetdn, chloroform, octan etylovy alebo ich zmesi
v rozmedzi tepl® -5 a¥ +70°C.

Reskcia prebieha podYa schémy:

~

0 R
0,N- ( l ~CH=CH-N; + PPh; — 0,3 [I I]'CH’CH‘N"P/ Phy/ + By o

kde Ph jJe fenyl.

Vyhody sp8sobu pripravy 5-nitro-2-furylvinylén-N~iminotrifenylfosfordnu podla vyndlezun
spodivaji okrem iného v tom, Ze syntéza je jednostuplovd z pomerne dostupnfch surovin, zis-

keny produkt vo vytaZku 70-90% je vysoko &isty a izoldeis je vermi jednoduchd,
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Predmet vyndlezu ilustruj)d ale neobmedzuji nasledujiice priklady.

Prikled 1

K zmeei 1,8 g /0,01 mdl/ 5-nitro-2-furylvinylénazidu v 30 ml éteru sa pridéve 2,62 g
trifenylfosfinu v 30 ml étern ra intenzivneho miedania reekdnej zmesi. Priebeh reskcie je
indikoveny intenzivnou Servenou farbou rozioku veniksjiceho 5-nitro~2-furylvinylén-N-imi-
notrifenylfosforanu & silnfm unikenim dusfke z reekdnej zmesi. Po odpareni rozpi¥fedla na
polovi¥ny objem sa ziskd 3,3 g /80%/ kovovolesklej purpurovodervenej krystalickej zldleni-
ny o b.t, 137-140°C. Po kry¥talizdeif z éteru ziskava se 3,1 g /75% enelyticky &istého
5-nitro-2-furylvinylén/N-iminotrifenylfosforanu o bet. 144~146°C.

Prikled 2

K zmesl 3,6 g /0,02 m6l/ 5-nitro-2-furylvinylénezidu v 15 ml éteru e 15 ml tetrahydro-
furdnu sa pridéve 5,24 g trifenylfoefinu v 100 ml tetrahydrofurénu_ ze intenzivneho mieXs-
nia reekdnej zmeei. Po 30 mimit intenzivneho miedania pri teplote miestnosti reakdnd zmes
sa 10 minut refluxuje pri bode varu rogpisfadla. Po odperenf rozpidfedla za vékua sa ziskd
7,6 g /90 %/ S-nitro-2-furylvinylén-N-iminotrifenylfosforanu sko purpurovodervenej kovo-
volesklej kryStaliokej sldeniny o b.t. 144-146°C,

Prikled 3

K zmesi 3,6 g /0,02 mél/ S-nitro-2-furylvinylénazidu v 100 ml benzénu a 10 ml éteru sa
_priddva 5,24 g trifenylfosfinu v 50 ml éteru zs intengivneho miedanie pri teplote miesino-
eti. Po 30 mimit intenzivneho miedania pri teplote miestnosti reakdnd zmes sa 30 minut
‘ refluxuje pri bode varu rozptiifadla. Po oddestiloveni rogzpisfadla za vékua sa ziskd 8 g
/94%/ 5=nitro=2-furylvinylén-N-iminotrifenylfosforanu o b.t. 144=146°C, S=nitro~2-furyl-
vinylén~-F=iminotrifenylfosforen podPa vyndlezu je zlddenine vzorce

o .
0, ¥~ “ H ~CHaCH=-NeP

Sumérny vzorec slifeniny je C, 431911203?. Molekulovd hmotnosf je 415,5 a bod topenia
144~-146%C,

Elementdrne analyze N

SN W oW
Vypoditané 69,56 4,42 6,75
Nijdené 69,32 4,28 6,57
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Struktira 5-nitro=2-furylvinylén~N-iminotrifenylfosforenu podle vyndlezu bola doké-
zané spektrdlnymi metédami s to I¥, UV, a 1H NMR epektrosképiou.

UV spektrd sa merali na spektrofotometri /UV VIS fy Zeias Jena/. Ako rogpisfadlo bol
pou¥it§ metanol., Zluidenina vykazuje absorpdny péds pri: 3 max 497 nm /log g = 4439/

1¢ spektrd boli merené na spektrofotometri /UR-20 fy Zeiss Jena/ v trichlormstane.
1§ spektrum vykazuje tieto charskteristické pésy:

YN% 1320 em™, 1370 om™}, 1555 eml, Vc,'_c 1615 om™

1z R spektrum bolo merané ns spektrofotometri /BS-48TC fy Tesla Brne/.

1y mR spektrum bolo ziskené meranim 14tky v deuterochloroforme za pouZitis teirame-
tylsildnu ako interného Standardu.

0
O,N CH, = CHy, = N =P
2 \ A B
Hy 3
Z igzomer E izomer
H3 dublet 5450 ppm dublet 5595 ppm
J3 4 = 4905 Hz 93,4 = 4,05 He
H4 dublet 7,29 ppm dublet 7,25 ppm
HA dublet 7914 ppm dublet 7,97 ppm
, JA'B = 7,2 Hz JA,B = 12,5 Hz
Hy dublet 6,83 ppm dublet 5,92 ppm

Pre aromatické protény 7,56 ppm /pre 15 prot5nov/ .

S=nitro=2=furylvinylén-N-iminotrifenylfosfordn podla vyndlezu vykazuje vysokd
blologickd aktivitu vodi ¢ baktéridm ako Escherichia coli 50 Mvg/ml. L&tka podPa vynd~
lezu predstavuje novi skupinu 5-mitro-2-furdnovych zlilenin so Eirokoﬁ mo¥nosfou synte-
tického vyuZitis sko kDU&ového medziproduktu pre syntézu novyich S5-nitro-2-furdnovich zli=

denin,



4 . 198 710

PREDMET VYNLLEZU

‘ls  5-nitro-2-furylvinylén-N-iminotrifenylfosforan vzorce I

0

Oeﬁcn-cﬂ-m.la /s

2. ©Sp8sob pripravy 5=nitro-2-furylvinylén-N-iminotrifenylfosforenu pod¥a bodu 1 vyzna-
Sujicl sa tym, %e sa na S~-nitro-2-furylvinylénazid vzorca II

o .
0N -U—cn =CH - N,
/ 11/

p8sobl trifenylfosfinom v prostredi organickych rogpﬁéfadiel gko si aromatické kva=-
palné uhlovodfky benzén, toluén, étery ako dietyléter, tetrahydrofurdn, dioxén,
dichldrmetén, chloroform, octan etylov§ alebo ich zmes{ v rozmedzi teplot -5 a3
+70%,

Cena 2,40 Kés TZ 6/70
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