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(57) RieZenie sa tyka pripravy novfch 1ld-
tok 2(4-tolylimine)-3-alkylidén indolov.
v3eobecného vzorca I, kde R znamend
4-C1-Cgl,, 4-Br-Cgl,, 4-FO,CcH,, 3-FO,C(H,

4-CN-CGR alebo 2-pytidyl. Podstata ria3e- . .

nis spoéiva v tom, %e na 2-(4-tolylimine)- N
-3-trifenylfosfonium indoldt vzorca II sa ! h
psobf aromatickypi aldehydmi v¥eobecného ' H
vzorca ITI, kde R znamend 4-Cl, 4-Br, ;
4-F0,, 3-NO, alebo 4-CN & X Je CH alebo R’
znaménd H a“X je N v prostredf organickjgh
rozpiStadiel v rozmedz{ tepldt O a% 100 °C
Uvedené ldtky predstavujd novy a reaktivny- - ‘

typ heterocyklického azadienevého systému, .

vyuZiteXného pre syntézu bioorganickfch . )
z1d¥enin indolu.
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Vyndlez sa t¥ka 2-(4-telylimine)-3-alkylidénindolov vZeobecnéhe vzorca I

CH-R

CH

kde R znad{ 4-C1-CcH,, 4-Br-C.H,, 4-NO,CAH,, 3-NO,CeH,, 4-CN-CH, alebo 2-pyridil
& apdsedb ich pripravy.

Heterodiény sd d6leXitfmi komponentami Diels-Alderovich reakcif vfaledkom ktorfch
" si heterocyklické zlu¥eniny.

Stddiom literatdry ea ukdzalo, Ze 2)(4-telylimine)-3-alkylidén indoly ed novimi v 1i-
teritire doteraz neopisanfmi zliZeninsmi.

Podastata sp8sobu pripravy 2-(4-tolylimine)-3-alkylidénindolev spodiva v tom, Ze sa
na 2-(4-tolylimine)-3-trifenylfosfenium indoldt vzorca II

P(CgHs) 4

pq"

H
CH3
(11)
posobd aromntickﬁmi aldehydmi vSeobecnéhe vzorca III
CH=0
(111)

kde R’zna¥{ 4-C1, 4-Br, 4-§O,, 3-NO, alebe 4-CN, a X je CH alebo
kde R'zna¥{ H a X je N (t.j. 2-pyrid{nkerbaldehyd)
v prostredi erganickfch rezpistadiel v rozmedz{ tepldt 0-100 °c,

2-(4-Tolylimine)-3-slkylidénindoly podla vyndlezu predstavujd novy a reaktivay typ
heterocyklického azadienevéhe systému, vyuZitelného pre syntézu bioorganick¥ch zlidZe-
nin indolu.

Predmet vyndlezu ilustrujyd ale neobmedzuji ndeledovné priklady:

Priklad 1

K 4,85 g (0,01 mol) 2-(4-tolylimino1f3-trifenylfosf6nium indoldtu suspendovaného v
100 ml metanelu sa pridd pri 50 °C 1,4 g (0,01 mol) 4-chlorbenzaldehydu. Zmes sa zah-
rieva do dplného rozpustenia vfchedzej 1ldtky. Po ukonZeni reakcie sa reztok zahust{ na
polovi¥ny objem. Ochladenim vykri&talizuje 2-(4-tolylimino)-3-(4-chlorbenzylidén)indol
vo forme Servenfch ihli¥iek. VftaZok 2,86 g ¥istej 14tky (83 %). Fyz.-chemické vlast-
nosti st uvedené v tabulke. ’ :
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Prixled 2

K 4,85 g (0,01 mol) 2-(4-tolylimine)-3-trifenylfosfénium indolétu suspendovaného v
50 ml etanolu sa pridd 1,4 g (0,01 mol) 4-kyanobenzaldehydu. Zmes sa mieXa @ hahrieva
k varu pod spitnfm chladifom do dplnéhe vyZ{renia reztoku. Po zahusten{ a ochladeni
reak¥nej zmesi kryStalizuje 2-(4_tolylimine)-3-(4-kyanobenzylidén)indol vo forme tma-
votervenych ihiel. ViiaZok 86 %, Fyz.-chem. vlastnosti s uvedené v tabulke.

Priklad 3

X 4,85 g (0,01 mol) 2-(4-tolylimine)-3-trifenylfosforium indolétu suspendovaného v
100 ml metylénchloridu sa pridd 1,07 g §0,01‘mol) 2-pyridinkarbaldehydu a zmes sa zah-
rieva k varu pod spi{tnfm chladifom a%¥ do ¥plného rozpustenia v¥chodzej ziﬁéeniny. Po
othladeni a odpareni metylénchloridu sa zvyZSok kry3talizuje z malého mno%stva etanolu.
VitaZok 78 % fialovoServenfch kryStdlov.

Ziskané 2-(4-tolylimine)-3-alkylidénindoly sd Zervené a¥ fialové kryZtalické zliZe-
niny dobre rozpustné v organickfch rozpistadldch (fyz.-chemické vlastnosti sy uvedend
v tabulke).

Spektrdlne merania

18 spektrd sa namerali na spektrofetometri IR 75 (Carl Zeiss Jena). 1y mr spektrd
boli namerané na 100 MHz spektrometri (Tesla BS 567). Hmotnemtné spektrd boli snimané
‘pa spektrometri MS 9028 (AEI Manchester) pri 70 eV,

Tab. Fyzik41lno-chemické vlastnesti 2-(4-tolylimino)-3-alkylidén indolov

V#taZok ¥ VypoXitané/zistené

Z1\i%enina - Vzorec
R ~(mol.h.) (t.t.,°0) $C #H %N
In C22Py702M; 83 76,55 4,92 8,11
4-C1-CgH, (344,85) (180) 16,53 4,90 8,13
Ipy CpoH,7BrN, .. 86 - 67,81 4,36 7,19
4-Br-Cgll; (389, 30) (173) 67,83 4,34 1,2
Ie C22M77302 98 74,34 4,82 11,82
4-K0,-CgH, (355,37) (215) 74,31 4,81 11,86
Ia Coolly 7830, 72 74,34 4,82 11,82
3-FO,-CcH, (355,37) (182) 74,30 4,79 11,79
Ie WP 86 82,36 5,11 12,53
4-CN-CH, (335,38) (223) 82,33 5,10 12,55
1r CpBy7¥, 78 81,00 5,50 13,49
2-pyridyl (311,36) (154) 81,03 5,48 13,52
 2-(4-Tolylimino)-3-(4-chlorbenzylidén)~indol Ia

I spektrum (KBr) : 3240 (st), 3050(s1), 2930(sl), 1640(sl), 1600{st), 1598(s),
1524(s), 1445(at), 1400(st), 1326(st), 1308(st), 1242(st), 1200(st), 1081(s1), 1008(s),
815(st), H NMR -apektrum (DMSO-d g) * 2,50 s (CH 3)s 6,78-8,2T m (H-arom.), 9,25 a (NH).
Hmotnostné spektrum (m/z, # rel. int ) 343(M+ 100), 33006 , 307(19), 292(13), 233(32),
218(22), 147(28),

2-(4-Tolylimino)-3-(4-brombenzylidén)~indol Ib

IZ spektrum (KBr) : 3250(st), 3040(el}, 2905(s1), 1641(st), 1G602(sl}, 1599(s), 1546(s1),
1529(s), 1448(st), 1436(set), 1329(el), 1307(st), 1246(s1), 1200(sl), 1120{gt), 1000(sl),
801(s1), 752(st). lH MR spektrum (d5-DMSO) : 2,49 s (CH,), 6,72-8,14 m (H-arom), 9,73 s
(NH), Hmotnostné spektrum (m/z, % rel. int.) : 389(3*, 100), 387(90), 308(16), 283(6),
278(14), 235(20), 221(16), 218(5), 155(21), 106(22),
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2-(4-Tolylimino)-3-(4-kyanobenzylidén)-indel Ie

I spektrum (KBr) : 3380(st), 3020(el), 2920(sl), 2221(CN,st), 1640(s), .I595(sY},
1499(st), 1458(s), 1318(sl), 1251(sl), 1225(st), 1197(st), 1130(sl), 1100(sl),. 900(st),
820(st), 748(st). H MMR spektrum (d5-IMSO) : 2,49 s (CH;)' 6,95-8,05 m (H-arom.}, :
9,78 o(NH). Hmotnostné spektrum (m/z, % rel..int.) 335(X", 100), 318(12), 278(1Q),.
233(14), 221(7), 181(8), 131(12), 130(13), 102(6).
2-(4-Tolylimino)-3-(4-nitrodvenzylidén)~indol Ic

I8 spektrum (KBr) : 3400(st), 2920(s1), 2850(sl), 1651(st), 1600(3), 1598(s), 1500
(), 1460(st), 1331(st), 1250(sl), 1225(s1), 1200(s1), 1140(sl), 1100(s1), 825(sl),
749(sl1). 1p R spektrum (d,-DMSO) : 2,48 s (CHB)’ 6,85-8,75 m (H-arom.), 9,80 s (FH),
2.(4-Tolylimino)-3-(3-nitrobenzylidén)~indol Ia

I& gpektrum (KBr) : 3245(st), 2905(s1), 2840(sl), 1630(st), 1600(st), 1548(s),
1526(s), 1430(s), 1350(s), 1325(sl), 1330(sl), 1240(sl), 1200(s), 900(s), 805(s).
i MR spektrum (dg-TMSO) : 2,48 s (CH,), 6,98-8,55 m (H-arom.), 9,82 s (NH).

2-(4-Tolylimino)-3-(2-pyridylmet ylidén)-indol If

1& spektrum (KBr) : 2925(sl), 2850(s1), 1650(st), 1584(s), 1530(s), 1500(sl), 1440
(e1), 1320(e1), 1280(s1), 1200(s), 900(sl), 748(s). 1H MMR spektrum (dg-TMSO) : 2,45
(CHy), 7,08-8,15 m (H-arom.), 9, 08 s (NH). Emotnostné spektrum (m/z, % rel. int.
311(M+, 100y, 233(82), 205(21), 156(23), 147(24).

PREDMET VYNALEGZU

1. 2-(4-Tolylimino)—3—alkylidénindoly vieobecného vzorca I
: CH-
(1)

kde R zoad{ 4-C1-CgH,, 4-Br-CGH4, 4-RO,CgH, , 3-NO,CeH,, 4-CN-CcH, alebo 2-pyridyl.

2, Spdsob pripravy 2-(4 tolylimino)-3-alkylidénindolov vieobecného vzorca I podla bodu
1, vyznaleny tym, Ze sa na 2-(4-toly11mino) 3-trifenylfosfonium indoldt vzorca II

p(csn )

Oy

(11)
pﬁaobi aromatickimi aldehydmi vXeobecnéhe vzorca III
R’ \\
CH=0
X
(111)

kde R’znag{ 4-C1, 4-Br, 4-NO,, 3-NO, alebe 4-CN a X je CH alebo kde R'zna¥{ H a X je X
v prostredi organickfch rozpiitadiel v rozmedzi teplot 0-100 °C,
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