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Redeni se tykd Ne(N '-acylthioureido)
derivdtd cyklickych enaminonitrili obec-
néh> vzorce I, kde R znamensd methyl-,
fenyl-, ethoxyskupinu a R znameni 2-kyan-
fenyl, 2-{3-kyanchinolyl), 2-{3=kyan-i,5,
6,7-tetrahydrovenz., b thienyl), 3-{.~
kia.npyrazolyl) a zpisob iejich vyroby re-
akci cyklickfeh naminonitrild s gcyliso-
thiokyandty pri teploté <0 aZ 40 °C v
acetonu, Ldtky obecného vzorce I se pou-
Zivaji pro syntézu derivdti kondenzova=~
nych pgrimidinovych & thiazinovych hete- v
rocykld, které maji 3iroké spektrum R-CO=-NH-CS-NH-R (1)
ddinku~-antibakteridlni, antifolicky, her-
bicidni, antimalaricky, antitusicky, se-
dativni, hypocholesterolemicky, postkoi-
tudlni antikoncepéni, pripadné pozitivni
Gdinky na zréni kulturnich rostlin.
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Vyndlez se tykd N-(N-acylthioureido)derivatd cyklic-
kych enaminonitrild obecného vzorce I

R-CO-NH-CS-NH-R (1),

kde R'znamend fenyl, methyl, ethoxgvakupinu a R znamené
2-kyanfenyl, 2-(3-kyan-4,5,6,7-tetrahydrobenzo{blthienyl}),
2-(3-kyanchinolyl), 3-(4-kyanpyrazolyl) a zplisobu jejich
vyroby reakc{ cyklického enaminonitrilu s acylisothiokya-
nétem v roztoku v acetonu,

Ldtky obecného vzorce I a zplsob jejich vyroby nebyly
doposud popsény. Je zndmo, Ze p¥ibuzné N-(N-acylthioureido)-
derivédty alifatickych nebo aromatickych amind ( acylem Jje
acetyl, benzoyl, ethoxykarbonyl) lze p*ipravit adic{ pFi-
sludnych amind na acylisothiokyanédty v aprotickém organic-
kém rozpouditddle ve vyt&iku 70-80 % ( Houben-Weyl, Metho-
den der organischen Chemie, svazek IX., 4. vydéni, Georg
Thieme Verlag, Stuttgart 1955, str. 893).

N-(N:acylthioureidéherivéty alifatickych &i aromatic-
kych amind se pouzivaj{ zejména k pripravé N-substituova-
nfch thiomo&ovin alkalickou hydrolyzou.
| Nyn{ bylo nalezeno, Ze reakci acylisothiokyanétu ( acyl
znamend acetyl, benzoyl, ethoxykarbonyl) s cyklickymi enami-
nonotrily v acetonovém roztoku lze pFi teploté& 20-40 °c
ptipravit N-(N<acylthioureido)derivdty cykliekych enamino-
nitrild obecného vzorce I,

Pr{klad 1

Roztok anthranilonitrilu ( 11,8 g, tj. O, mol) v 50 ml
absolutniho acetonu se poneché reagovat s 13,1 g ( O,! mol)
ethoxykarbonylisothiokyandtu pri teploté 30 °c po dobu 120 mi-
nut. Ochlazeni{m reak&n{ smé&si vykrystaluje produkt.

Po rekrystalizaci z acetonu bylo ziskéno 19,1 g ( 76,8 %)
Z-EN-(N:ethoxykarbonylthioureido)]benzonitrilu, teplota té-
nt t29-131 °c, _

IR spektrum ( ' % v KBr):\)(CAr-H) 3 OBO,ij(NH) 3.390,
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3 140,V (CN) 2 230,V (NHCO) 1 725, 1 560,V (NHCS) 1 510, 1 240,
J (Cooc) 1 200, 1 040 cm”' . |

Pr{klad 2

Roztok 11,8 g ( 0,1 mol) anthranilonitrilu v 50 ml ab-
solutniho acetonu reagoval s 10,1 g ( 0,1 mol) acetylisothio-
kyandtu za laboratorni teploty po dobu 60 minut. Produkt byl
izolovén po ochlazen{ reak&ni sm&€si na teplotu 5 °c.

Bylo ziskéno 19,6 g ( 89,3 %) 2-[N-(N:acetylthioureido2]-
benzonitrilu, teplota tén{ 190-192 °C ( za rozkladu).

IR spektrum ( 1 % v KBr):V (C, -H) 3 030,V (NH) 3 400,

3 170 "V (CN) 2 230,V (NHCO) 1 705, l SSO,Rj(NHCS) ' 510, 1 230
cm .

Pr{klad 3

K roztoku 8,86 g ( 0,075 mol) anthranilonitrilu v 30 ml
absolutnfho acetonu bylo pFiddno 12,24 g ( 0,C75 mol) benzoyl-
isothiokyanédtu, smés reagovala 10 minut pbl teploté 40 °c,
Ochlazenim reak&ni sm&si na teplotu 10 °c bylo ziskédno 16,92 g
( 80,2 %) 2-[5-(N:benzoylthioureidoi]benzonitrilu, teplota
tén{ 172-173 °c. :

IR spektrum ( | % v KBr): v(c o-H) 3 030,V (NH) 3 390,

3 140, V (CN) 2 230, \)(NHCO) 1 660, 1 530,:7(NHCS) 1 510,
1 24C cm 1.

Y

Pr{klad 4

K roztoku 8,46 g ( 0,05 mol) 2-amino=-3-kyanchinolinu
v 250 ml acetonu bylo priddno 6,6 g ( 0,05 mol) ethoxykarbo-
nylisothiokyandtu, sm&s reagovala 180 minut p*i teploté 40 °c.
Zahudténim redk&ni smdsi na polovidni objem bylo ziskéno 10,7 g
( 71,0 %) Z-LN-(N:ethoxykarbonylthioureidoHﬁ3-kyanchinoli-
nu, teplota ténf 175-177 °C ( za rozkladu).

IR spektrum ( 1 % v KBr):V (NH) 3 400, 3 150,V (CN) 2 240,
T (C=N) 1 620,V (NHCO) 1 725, 1 540, V(NHCS) 1 495, 1 215,
J (COOC) 1 200, 1 040 em .
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K roztoku 8,46 g ( 0,05 mol) 2-amino-3-kyanchinolinu
v 250 ml absolutnfho acetonu bylo pridéno 5,' g ( 0,05 mol)
acetylisothiokyandtu, emés reagovala 180 minut pri teploté
40 °C, Po té byla odparenim acetonu zahuitdna na polovi&ni
objem, ochlazenim na teplotu 10 °c bylo ziskédno 9,74 g
( 76,1 %) 2-]N-(Nlacetylthioureido)] -3-kyanchinolinu, teplo-
ta tdnf 219-221 °c, _

IR spektrum ( 1 % v KBr):V (NH) 3 350, 3 130,V (CN) 2 225,
Y (c=N) 1 620, U (NHCO) 1 660, 1 500,V (NHCS) | 480, 1 210 em™

Pr{klad 5

K roztoku 10,8 g ( 0,1 mol) 3-amino-4-kyanpyrazolu v 400 ml
absolutnfho acetonu bylo p#idéno 13,1 g ( 0,1 mol) ethoxykar-
bonylisothiokyandtu, roztok reagoval p¥i teplotd 25 °c po do=-
bu 30C minut. Roztok byl zahu3té&n odpafenim 300 ml rozpoud-
t3dla, bylo pripraveno 15,6 g ( 65,2 %) 3= LN (N-aethoxykarbo-
nylthlourexdoi]-4-kyanpyrazolu. Lédtka netaje do 360 °c.

IR spektrum ( 1% v KBr): \)(pyrazolovy kruh) 1 575, 1 490,
V ( NH) 3 550, 3 400, 3 210,V (CN) 2 240,V (NHCO) 1 740, 1 535,
J (NHCS) 1 475, 1 200,V (COOC) 1 215, 1 035 em™' .

Pr{klad 7

K roztoku 10,8 g ( 0,1 mol) 3-amino~4-kyanpyrazolu v 4CO ml
absolutniho acetonu bylo pridédno 10,1 g ( 0,1 mol) acetyli=-
sothiokyandtu, po 180 minutédch reakce pri teploté& 30 °c by-
lo odpafenim 300 ml acetonu ziskéno 12,5 g ( 59,8 ¥) 3—[ﬂ-(
N:acetylthioureidoi] -4-kyanpyrazolu. Latka netaje do 360 °C.

IR spektrum ( 1% v KBr) \)(pyrazolovy kruh) 1 560, 1 490,

V (NH) 3 550, 3 400, 3 180, \)(CN) 2 240,V (NHCO) 1 690, 1 535,
U (NHCS) 1 480, 1 210 cu -1,

Pr{klad 8

K roztoku 8,9 g ( 0,05 mol) 2-amino-4-kyan-4,5,6,7-tetra-
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hydrobenzo[blthiofenu v 40 ml absolutniho acetonu bylo piie
déno 8,2 g ( 0,05 mol) benzoylieothiokyanétu, po 60 minutéch
reakce pii teploté 20 ¢ bylo odpaleno 20 ml acetonu.

Bylo pripraveno!3,7 g ( 80,4 %) 2-[N-(N-benzoy1th1°ur01-
doi]-3-kyan-4 5,6,7~ tetrnhydrobenzo{b)thxofenu, teplota tént
220-222 °C ( za rozkladu). - .

IR spektrum ( 1% v KBr):V (NH) 3 400, 3 150,V (CN) 2 210,
T (NHCO) 1 660, 1 540,V (NHCS) 1 520, 1 240 cm™ .

Pf{klad 9

K roztoku 8,9 g ( 0,05 mol) 2-amino-3-kyan-4,5,6,7~te-
trahydrobenzo[ﬁlthiofenu've 40 ml absolutniho acetonu by-
lo pfidédno 5,05 g ( 0,05 mol) acetylisothiokyandtu, smés rea-
govala za laboretorni teploty po dobu 60 minut,

Po odpafenf{ 20 ml rozpouit&dla bylo ziskdno 9,76 g ( 70%)
2-] N-(NZacetylthioureido)] -3-kyan-4,5,6,7-tetrahydrobenzo| b] thio-
fenu, teplota tén{ 220-224 °C ( za rozkladu). ~

IR spektrum ( 1% v KBr):V (NH) 3 400, 3 170, V (CN) 2 220,
Y (NHCO) 1 690, 1 540,V (NHCS) 1 525, 1 225 cm”' .

Pr{klad 10

K roztoku 8,9 g ( 0,05 mol) 2-amino~3~kyan-4,5,6,7-tetra-
hydrobenzo[SXthiofenu ve 40 ml acetonu bylo pridéno 6,55 g
( 0,05 mol) ethoxykarbonylisothiokyandtu, amés‘reagovala 60
minut p¥i teplot& 25 Oc.

Po odpafeni 20 ml acetonu bylo ziskéno 11,4 g ( 73,8%)
2= [N- N-ethoxykarbony1th10ureldo)]-3 -kyan-4,5,6,7- tetrahyd-
robenzo{b]thlofenu, teplota téni 186-190 °c.

IR spektrum ( 1% v KBr): V (NH) 3 380, 3 170,V (CN) 2 220,
QF(NFCO) 1 715, 1 540,37(NHCS) 1 520, 1 230,§;(COOC) v 200,
1040 cm™'.

N-(NZacylthioureido)derivédty cyklickych enaminonitrild
obecného vzorce I se pouZiivaji pro syntézu derivatd konden-
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zovanych pyrimidinovych a thiazinov§ch heterocykld, které
maj{ Siroké spektrum aplikace pro své farmakologické a biolo-
gické G&inky, napf. antibakteridlni, herbicidnf, antimalaric-
ky, hypocholesterolemicky, postkoitdln& antikoncepéni, anti-

tusicky, sedativni, antifolicky uU&inek, pripadn® nékteré po-

zitivn{ U¢inky na zréni kulturnich rostlin.

PREDMET VYNLKALEZU

1. N-(N:Acylthioureido)derivéty cyklickych enaninonit-
rild obecného vzorce I

R=CO~NH-CS-NH-R (1),
kde R‘znameng methyl-, fenyl-, ethoxyskupinu a R znamend
2-kyanfenyl, 2-(3-kyanchinolyl), 2-(3-kyan-4,5,6,7-tetrahyd-
robenzo[b]thienyl), 3-(4-kyanpyrazolyl).
2. Zplisob vy¥roby N-(N:acylthioureido)derivétﬁ cykiickych

enaminonitrild obecného vzorce I dle bodu 1.vyznaleny tim,
Ze se ponechd reagovat acylisothiokyandt obecnfho vzorce II

RECO-NCS (11),
kde R'mé& v bod& 1, uvedeny vyznan s acinem obecasho vzorce III
R=NH, (ILI),

kde R m4 v bodé 1, uvedeny vyznam v prostfed{ acetonu p*i tep=-
lot& 20-40 °c,
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