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(57) KIVONAT

A talalmdny szerinti eljards az {I) élta-
lanos képletii 2,3-diamino-akrilsavnitril-szar-
imnazékok — a képletben
R jelentése adott esetben halogénatommal

mono- vagy diszubsztitudlt fenilcsoport,
vagy 1—8 szénatomos alkilcsoporttal, 3—
8 szénatomos cikloalkilcsoporttal, nitro-
csoporttal, adott esetben halogénatommal
vagy |—4 szénatomos alkilcsoporttal mo-
noszubsztitudlt fenilcsoporttal vagy adott
esetben halogénatommal vagy 1—4 szén-
atomos alkilcsoporttal monoszubsztitualt
fenoxicsoporttal monoszubsztitudlt fenil-
csoport,

adott esetben halogénatommal monoszubsz-

titualt naftilcsoport,

1—22 szénatomos alkilcsoport,

3—20 szénatomos alkenilcsoport,

merkaptocsoporttal, ~ hidroxilcsoporttal,

karboxilcsoporttal, halogénatommal, (1—

5  szénatomos)alkoxi- karbonil -csoport-

tal monoszubsztituilt 1—4 szénatomos

alkilcsoport,

a gyiiriiben adott esetben halogénatommal

vagy 1—4 szénatomos alkilcsoporttal mo-

noszubsztitualt fenil-(1—4 szénatomos)-
alkil-csoport, (1—5 szénatomos)alkoxi-

-karbonil- (1—4 szénatomos) alkil-tio- (1 —5

szénatomos) alkil-csoport,

furanil- (1—5 szénatomos) alkil-csoport, tie-

nilcsoport,

RS—(]ZI-——NH2




3—8 szénatomos cikloalkilcsoport vagy
dibenzofuranil-csoport —
és savaddicios soik eloallitasara vonatkozik.
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Az (I) altalanos képletii vegyiiletek sta-
bil, de reakcioképes vegyiiletek, amelyek kii-
lonféle szerves vegyiiletek elGallitdsdra hasz-
nalhatok.

2.



1

A taldlmany targya eljarés aj 2,3-diamino-
-akrilsavnitril-szairmazékok el6allitdsira, ame-
lyekben a 2,3-diamino-akrilsavnitril 3-as hely-
zetben alkil-tio-, aril-tio- vagy heterocikloil-
-tio-csoporttal van szubsztitualva.

A taldlmany szerinti eljarassal elGillitott
2,3-diamino-akrilsavnitril-szirmazékok kiin-
dulasi anyagként hasznilhaték gyogyasza-
ti és/vagy mezdgazdasagi alkalmazdsra szant
vegyiiletek koztitermékeinek — példaul ciano-
-imidazoloknak, ciano-pirazinoknak és ciano-
-szubsztitudlt heterociklusos vegyiileteknek —
elodllitasara, tovabba diamino-maleinsav-
nitril — amely gyégyaszatilag hatékony ve-
gytiletek koztiterméke — elallitasara.

A hidrogén-cianidb6l szarmaztathaté ve-
gyiiletek egy része kiinduldsi anyagként hasz-
nilhaté gyoégyaszatilag és/vagy mezdgaz-
dasagilag hasznosithato vegyiiletek koztiter-
mékeinek eldallitisdra, példaul a 2-amino-
-malonsavnitril [HyN—CH(CN),] a hidro-
gén-cianid trimerje, vagy a tetramerek, példa-
ul a diamino-maleinsavnitril [H,N(CN)C=
=C(CN)NH,}, vagy a diimino-borostyanké-
savnitril [NCC(=NH)—C(=NH)CN].

A fenti vegyiiletek kozil a 2-amino-ma-
lonsavnitril rendkiviil instabil vegyiilet. Al-
talaban p-toluolszulfonédtja formajaban for-
dul el6, amely szintén annyira instabil, hogy
bomlik és elszinezddik. Ezenkiviil tal draga
ahhoz, hogy ipari alapanyagként hasznaljak.

A taldlmény célja a hidrogén-cianid dj és
stabil trimerjeinek, a 2,3-diamino-akrilsavnit-
ril-szarmazékoknak eldallitdsa volt, amelyek
a 2-amino-malonsavnitrilhez hasonléan kiin-
dulasi anyagként hasznéalhatok szamos szer-
ves vegyiilet el6allitisdra. Célunk volt to-
vabba olyan eljaras kidolgozasa is, amely-
lyel ezek a szarmazékok mérsékelt dron al-
lithatok eld.

A hidrogén-cianid tetramerizdlodasaval
valé diamino-maleinsavnitril-képzG6dés reak-
cibmechanizmusanak tanulmanyozasa soréan
fedeztiik fel a stabil 2,3-diamino-akrilsavnit-
ril-szarmazékokat, amelyek a hidrogén - cia-
nid trimerjei.

A taldlmany szerinti eljards az (I) alta-
lanos képletii 2,3-diamino-akrilsavnitril-szar-
mazékok — a képletben
R jelentése adott esetben halogénatommal

mono- vagy diszubsztitudlt fenilcsoport,
vagy |—8 szénatomos alkilcsoport, 3—8
szénatomos cikloalkilcsoport, nitrocsoport-
tal adott esetben halogénatommal vagy
1—4 szénatomos alkilcsoporttal mono-
szubsztitualt fenilcsoporttal vagy adott
esetben halogénatommal vagy 1—4 szén-
atomos alkilcsoporttal monoszubsztitualt
fenoxicsoporttal monoszubsztitualt fenil-
csoport,

adott esetben halogénatommal monoszubsz-

titudlt naftilcsoport,

1—22 szénatomos alkilcsoport,

3—20 szénatomos alkenilcsoport,

merkaptocsoporttal, hidroxilcsoporttal,
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karboxilcsoporttal, halogénatommal, (1—5

szénatomos) alkoxi-karbonil-csoporttal mo-

noszubsztituilt 1—4 szénatomos alkilcso-
port,

a gyiiriiben adott esetben halogénatommal

vagy 1-—4 szénatomos alkilcsoporttal mo-

noszubsztitualt fenil- (1—4 szénatomos) al-
kil-csoport, (1—5 szénatomos)alkoxi-kar-

bonil-(1—4  szénatomos) alkil-tio- (1—5

szénatomos) alkil-csoport,

furanil- (1—5 szénatomos) alkil-csoport, tie-

nilcsoport,

3—8 szénatomos cikloalkilcsoport vagy

dibenzofuranil-csoport —
és savaddiciés soik eldallitdsara vonatkozik.

Az (1) altaldnos képletii 2,3-diamino-ak-
rilsavnitril-szdrmazékokat rendszerint kris-
talyos formaban, p-toluolszulfonét-, hidrogén-
-klorid- vagy egyéb séik formajaban izolal-
hatjuk.

A fenti s6k teljesen stabilak, és atkrista-
lyositassal vagy mas szokdsos eljdrassal tisz-
tithatok.

A szabad bizis forméjaban 1évé vegyii-
letek is viszonylag stabilak aprotonos oldé-
szerekben, és nagy reakcidképességii poli-
funkcidés vegyiileteknek tekinthetdk.

Az (1) altalanos képletii vegyiileteket a
talalmany értelmében az alabbi eljarasokkal
illithatjuk el6.

(1) Hidrogén-cianid felhasznaldsaval [(a)

eljaras]

Az (a) eljarast az 1. reakcidvazlattal
szemléltetjiik.

A reakciot szerves oldoszerben jatszat-
juk le, bazis jelenlétében.

A reakcidelegyhez szerves savakat, pél-
daul oxdlsavat vagy mas szerves karbonsavat;
p-toluolszulionsavat, naitalinszulfonsavat
vagy mdas szerves szulfonsavat, vagy szer-
vetlen savakat, példdul hidrogén-kloridot,
kénsavat vagy fosziorsavat adva a 2,3-diami-
no-akrilsavnitril-szirmazékot a megfeleld
s6ja formajaban izoldlhatjuk.

Ami a diszulfidokat illeti, ezeket a kivant
(I) dltalanos képletii vegyiilettdl flggden
valasztjuk meg. Aszimmetrikus diszulfidokat
is hasznalhatunk.

Oldészerként acetonitrilt vagy enyéb po-
laros oldészert, vagy toluolt vagy egyéb apo-
laros oldoszert hasznalhatunk. Az olddszerek
kombinacioja is alkalmazhaté.

A bazisokat tekintve szervetlen bazisokat,
példdul natrium-cianidot, valamint szerves
bazisokat, példaul trietil-amint, piridint, diaza-
-bicikloundecént (DBU-t) egyarint hasznil-
hatunk.

A reakciét olyan koriilmények kozott jat-
szatjuk le, amely koriiimények ko6zétt mind
a tetramer-képzodés, mind a polimerizacio
kizart. Az ilyen reakcidkat rendszerint szo-
bah6émérsékleten és atmosziérikus nyomaison
jdtszatjuk le, a reakcidhémérséklet és nyomads
azonban az alkalmazott olddszerektdl, azok
mennyiségétdl, stb. fliggben valtozik.

3
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A reakcidelegybol s6 formijaban izolilt
2,3-diamino-akrilsavnitril-szdrmazékokat lu-
gos kezeléssel szabad bazissad alakithatjuk.

A (II) altaldnos képletii diszulfid helyett
adott esetben egy (IV), (IX) vagy (X) al-
taldnos képletii vegyiilettel is reagéltathatjuk
a hidrogén-cianidot, az (I) altalanos képletii
vegyiiletek elGdllitasara.

(2) 2-Amino-malonsavnitril felhasznala-

saval [(b) eljdrds]

A taldlmany szerinti (b) eljarast a 2. reak-
cidvazlattal szemléltetjiik.

A reakciot szerves olddszerben, bazis je-
lenlétében jitszatjuk le. Oldészerként és ba-
zisként az (a) eljardssal kapcsolatban mar
emlitett vegyiileteket, valamint alkoholokat
is hasznalhatunk.

A (VI) képletii 2-amino-malonsavnitril
olyan instabil, hogy rendszerint p-toluolszul-
fonsavval alkotott sdja, vagy egyéb_séja for-
majaban hasznéljuk.

A reakci6 lejatszodasa utdn az (a) elja-
rassal kapcsolatban mar emlitett modon al-
litjuk el6 a kivant vegyiileteket s6, vagy sza-
bad bazis formaban.

(3) Az (I) altalanos képletii 2,3-diamino-
-akrilsavnitril-szdrmazékokat — az R szubsz-
tituens jelentésétsl fiiggéen — egy (VII) al-
talanos képletii vegyiilettel kicserélddési reak-
cidba vihetjiik, a reakciéo termékeként (VIII)
dltalanos képletii vegyiiletet kapunk (3. reak-
ciovazlat).

A talalmany szerinti eljarassal el64tli-
tott vegyiiletek szerkezetét infravérés ab-
szorpcids spektrumuk, magmadigneses rezo-
nanciaspektrumuk, témegspektrumuk alapjén,
vagy egyéb analitikai eljarasokkal allapit-
hatjuk meg.

A taldlményt kozelebbrsl az aldbbi pél-
dék segitségével kivanjuk ismertetni, a kor-
latozds szandéka nélkil.

1. példa

2,3-Diamino-3-(fenil-tio)-akrilsavnitril-p-

-toluolszulfondt (1. vegyiilet) elddllitisa

(4. reakciévizlat)

1 g difenil-diszulfid, 3 g trietil-amin és 7 g
hidrogén-cianid 21 g acetonitrillel készilt ol-
datat szobahomérsékleten 1 6rdn keresztiil
keverjiik. Az oldészert elparologtatjuk, és a
maradékhoz 1,5 g p-toluolszulfonsavat adunk,
erételjes keverés kozben. 2,3 g halvanysar-
ga csapadékot kapunk, amelyet sziiréssel 6sz-
szegyiijtink, n-hexdnnal alaposan mosunk
és vakuumban szaritjuk. Az atkristalyositast
acetonitrilb6l végezziik, a kapott fehér kris-
talyos anyag olvaddspontja 148—149°C (bom-
las kozben).

Elemanalizis eredmények a C;;H,;N;0,S,
osszegképlet alapjan:
szamitott: C=52,9%, H=4,7%, N=11,6%,
S=17,6%;
C=529%, H=4,4%, N=11,6%,
$=17,5%.

A terméket infravorés- és NMR-spektru-
ma alapjan mint a cim szerinti vegyiiletet
azonositottuk.

4

taldit:
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2. példa '

2,3-Diamino-3-(fenil-tio)-akrilsavnitril-p-

~toluolszulfondt (1. vegyiilet) elddllitisa

(4. reakciéviziat)

8 g difenil-diszulfid, 10 g trietil-amin és
18 g hidrogén-cianid 60 ml xilollal készilt
oldatat szobah6mérsékleten 50 percen keresz-
tiil keverjilk. Az olddszert csokkentett nyo-
mason elpdrologtatjuk, és a maradékot sziir-
jiik, majd 20 g p-toluolszulfonsav 50 ml aceto-
nitrillel készilt oldatit adjuk a sziirlethez.
A kivéalt halvanysarga, kristalyos csapadé-
kot sziiréssel dsszegyiijtjiik, és acetonitrillel,
majd n-hexannal mossuk, vikuumban szi-
ritjuk, és acetonitrilbdl atkristalyositjuk.

5,7 g halvdnysarga, kristdlyos anyagot
kapunk, olvaddspontja 148—149°C (bomlais
kozben).

A termék infravords abszorpcids spektru-
ma azonos az 1. példa szerint el64llitott ve-
gyiiletével.

3. példa

2,3-Diamino-3-(fenil-tio)-akrilsavnitril-p-

-toluolszulfondt (1. vegyiilet) eldillitisa

(5. reakciévizlat)

2 g trietil-amin és 2 g difenil-diszulfid
30 ml acetonitrillel késziilt oldatahoz keve-
rés kozben, szobah8mérsékleten, 10 perc alatt
hozzaadunk 1. g 2-amino-malonsavnitril-p-
-toluolszulfonatot. Az olddszer felét eltavo-
litjuk, majd a maradékhoz 2 g p-toluolszul-
fonsavat adunk. A reakcicelegyet az |. pél-
ddban leirtak szerint feldolgozva fehér, kris-
talyos anyagot kapunk, olvadaspontja 148—
149°C (bomlds kdzben).

A termék infravords spektruma alapjan
azonos az 1. példa szerint elGallitott vegyii-
lettel.

4. példa

2,3-Diamino-3- (fenil-tio)-akrilsavnitril (3.

vegyiilet) eldallitisa (6. reakciévdzlat)

10 g 1. példa szerint elGallitott 2,3-diami-
no-3- (fenil-tio) -akrilsavnitril-p-toluolszulfo-
nat 100 ml etil-acetattal késziilt szuszpen-

.zi6jat szobah6émérsékleten 80 ml telitett nat-

rium-karbonat-oldattal kezeljik. A szerves

fazist elvdlasztjuk, sooldattal mossuk és viz-

mentes magnézium-szulfat felett szaritjuk.
Az oldészert csokkentett nyomason eltidvo-
litjuk, és a maradékként kapott sarga kris-
talyos anyagot kloroform és n-hexan elegyébal
atkristalyositjuk. Halvanysirga kristdlyos
anyagot kapunk, olvadaspontja 86,5—87,5°C
(bomlas kozben).

A terméket infravoros abszorpcids spekt-
ruma, NMR-spektruma és tdomegspektruma
alapjan, mint cim szerinti vegyiiletet azono-
sitottuk.

5. példa )

2,3-Diamino-3- (metil-tio)-akrilsavnitril-p-

toluolszulfonit (21. vegyiilet) eléillitisa

(7. reakclévéizilat)

18,8 g dimetil-diszulfid 409 trietil-amint
tartalmazé 250 ml benzollal késziilt, hiitott
oldatahoz 48 ml hidrogén-cianidot adunk, és

v
e —

4.



5
az elegyet szobahdmérsékleten 1,5 6ran ke-
resztil keverjiik.

A reakcidelegyet 10%-0s, jéghideg nétri-
um-hidroxid-oldatba ontjiik, és 100 ml etil-
-acetdttal extrahiljuk.- Az extraktumot so6-
- oldattal mossuk és vizmentes magnézium-
-szulfat felett szdritjuk. Az extraktumhoz
hozzdadjuk 38 g p-toluolszulionsav 100 ml
acetonitrillel késziilt oldatat, és a kivalt csa-
padékot sziiréssel dsszegyiijtjiik, acetonitrillel,
majd n-hexidnnal alaposan atmossuk és va-
kuumban szaritjuk.

5,2 g cim szerinti vegyiiletet kapunk, hal-
vinybarna por forméjaban, olvadaspontja
181—183°C (bomlds kozben.).

6. példa

2,3-Diamino-3-(fenil-tio)-akrilsavnitril-p-

-toluolszulfonat (1. vegyiilet) eldillitisa

(8. reakciovazlat)

10,5 g tiofenol és 20 g 2-amino-malonsav-
nitril-p-toluolszulfonat 300 ml acetonitrillel
késziilt szuszpenziojahoz szobahGmérsékleten
hozzaadunk 20 g trietil-amint. A reakcidelegy-
gyet 1 oran keresztiil keverjiik, majd az oldé-
szert csbkkentett nyomdason elparologtatjuk.
A maradékhoz 200 ml acetonitrilt adunk, majd
20 g p-toluolszulfonsavat. A kivalt csapadé-
kot szliréssel Osszegyiijtjiik és acetonitrillel,
majd n-hexannal alaposan atmossuk.

7 g fehér kristalyos anyagot kapunk, amely
infravords spektruma alapjan azonos az 1. pél-
da szerint elGédllitott vegyiilettel.

7. példa

2,3-Diamino-3- [1-(etoxi-karbonil)-etil-tio]-

-akrilsavnitril-p-toluolszulfonit (33. ve-

gyiilet) eléallitisa (9. reakcidvdzlat)

0,4 g etil-2-merkapto-propionat és 0,76 g
2-amino-malonsavnitril-p-toluolszulfonit
szuszpenzidjahoz szobahdmérsékleten csep-
penként hozzaadunk 0,6 g trietil-amint, és a
reakcidelegyet 5 6ran keresztiil keverjiik.

Az elegyet csokkentett nyomason beparol-
juk. A maradékhoz etil-acetatot adunk, viz-
zel mossuk, és vizmentes magnézium-szul-
fat felett szaritjuk, majd ismeét beparoljuk.
A maradékhoz 0,6 g p-toluolszulionsav 20 ml
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acetonitrillel késziilt oldatat adjuk, és a hii-
toszekrényben egy é&jszakan keresztiil allni
hagyjuk. A kivalt csapadékot sziiréssel 6ssze-
gytijtjiik, acetonitrillel alaposan atmosuk, és
vakuumban széritjuk.

0,46 g cim szerinti vegyiiletet kapunk, fe-
hér por formajiban, olvadaspontja 197—
199°C (bomlas kozben).

8. példa

2,3-Diamino-3-(fenil-tio)-akrilsavnitril-p-

-toluolszulfondt (1. vegyiilet) elddllitasa

(10. reakcidvizlat)

0,76 g S-fenil-tioacetat és 1,26 g 2-amino-
-malonsavnitril-p-toluolszulfonat 10 mil ace-
tonitrillel késziilt szuszpenziéjahoz szobahg-
mérsékleten 1 g trietil-amint adunk csep-
penként, és az elegyet 30 percen Kkeresztiil
tovabbkeverjiik.

Az oldoszert csokkentett nyomason elpa-
rologtatjuk, és a maradékhoz 1 g p toluolszul-
fonsav 10 ml acetonitrillel késziilt oldatat
adjuk. A kapott nyersterméket acetonitrillel
alaposan 4tmosva és acetonitrilb6l atkris-
talyositva tisztitjuk.

9. péida

2,3-Diamino-3-(benzil-tio)-akrilsavaitril-

-p-toluolszulfonat (26. vegyiilet) eldalli-

tasa (11. reakcidvazlat)

1,9 g 2,3-diaming-3- (fenil-tio) -akrilsavnit-
ril, 3,7 g benzil-merkaptan és 3 g trietil-amin
30 ml acetonitrillel késziilt oldatat egy éjsza-
kdn keresztiil visszafolyato hiit alatt forral-
juk. Az oldoszert csokkentett nyomason el-
parologtatjuk, és a maradékhoz 1,7 g p-to-
luolszulfonsav 30 ml acetonitrillel késziilt
oldatat adjuk. A kivalt csapadékot sziiréssel
Osszegyiijtjik, és acetonitrillel, majd benzol-
lal alaposan atmossuk.

2,2 g cim szerinti vegyiiletet kapunk hal-
vanybarna por forméijaban, olvadaspontja
173—174°C (bomlas kozben).

A fenti vegyiileteket is beleértve, a fenti
eljarasokkal analég modon elGallitott (I) al-
talanos képletii vegyiileteket az 1. tablazat-
ban foglaljuk dssze.

5.
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1. tablazat: /I/ altalanos képletld vegyiiletek fizikai 4llanddi

Vegylilet RS—(;-NH: Olvaddspont
szama NC -C—-NH: /°¢/
R so
1. ©r H0:S<O)~CHs 148 — 149
2. . HC1 14 — 1455
3' ” - %,5 b 87,5
4. ¢ <0 R0:S~<0)-CHs 183 ~ 14
5. ! - 107 — 108
6. Br<0) 0 -3
1. <0~ - 68 - 11,5
CHs
8. o - 51 - 53,5
9. 0:6<0)- - 133 ~124,5

1
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1. tablazat /folytatas/
Vegyiilet RS.—(':-NHz Olvaddspont
szama NC —C—NH; /°¢c/
R s6
10, ©)r0<0)- — 104 — 106
1. F<0-0-0)r- - 103 - 104,5
12. — 131 — 132
13. CH:<0)-0X0)- - 119 - 121,5
1. Br<0—0- - 120 — 123
15. ts<0—0)- - 1% - 1%
16. @lor - 1L ~ 112,
11. - 143,5 ~145,5
F
19. CHs <O — B--5
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1, tibldzat /folytatds/
Vegylilet RS—-C—-NH: Olvadaspont
szama NC —C~NH,; /%¢c/
R so
C1
20. - 44 — 146
Cl
21, CHs— H0sS<O)~CHs 181 — 183
2. C:Hs— - 10 - 131,5
2.3. Cuonx— ” 140 - 142
4. CisHi:— ” 131 — 132
2. CH:=CHCH.— " 115 ~ 117
%. 2— ” 113 —174
21. CHs z— ” 17,5 - 177,_5
8. c1 <0O)-CH.— ” 181 — 183

—
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1. tablazat /folytatas/
Vegylilet RS—-C—-NH: Olvaddspont
szama NC -C—NH: /%¢cs
R sé
23, *C.He— ”~ 160 - 162
2. ®- ~ 192 ~ 14
3. @ . 187 — 189
2. Cl1CH:CH.— ” 145 - 146,5
E(‘IH:
33. Czﬂsm_ ~ 197 - l%
0
A. CH,0CCH CHz— ” 124 —-12%
m: l.d —
3. O — 210 — 213
3% 9 - 110-— 111
’ Czﬂsm:xazwz-
3{' H(ITH;CH;— ”~ 163 - ISS
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15 16
1. tablazat /folytatds/
Vegyiilet RS-C-NH: Olvadaspont
szama NC'~C~NH. /°¢c/
R sd
K] HSCH,CH, — « 10 - 132
K Q_CH:_ ” 126 — 128
Cahi— . _
40' CH: 183 1%
4, oA ” 18 —185
2. P NP GNP SN ” 205 —207
‘43, > n 165 — 167
“. - ” 160 — 162
4. - 0-13
46. @—@— — 87 — 89

Ipari alkalmazhatosag

A taldlmény szerinti eljardssal el6éllitott
(I) altalanos képletii vegyiiletek stabil for-
maban izoldlhatok, mivel a 2,3-diamino-ak-
rilsavnitril 3-as helyzetébe az RS-csoport be-
vitele stabilizlja a molekulat. Amint az alabbi
referenciapélda bizonyitja, a taldlmany szerin-
ti eljardssal elGillitott vegyiiletek annyira
reakcioképesek, hogy szerves vegyiiletek szé-
les korének eléillitisara hasznalhatok.

10

65

Ezenkiviil — amint azt a példak mutat-
jak — az (I) dltaldnos keépletii vegyileteket
enyhe reakciokorilmények kozott kozvetle-
nill hidrogén-cianidbdl allithatjuk eld, ezért
eldallitdisuk gazdasagos. A hidrogén-cianid
trimerjeként ismert 2-amino-malonsavnitril
instabilitdsa és magas ara miatt ipari alkal-
mazésra nem felel meg. Viszont a talilmany
szerinti eljarassal el6dllitott, olcso, stabil
2,3-diamino-akrilsavnitril-szarmazékok ipari
jelentosége igen nagy.

-10-
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1. referenclapéida
Az 1. példa szerinti eljardssal eléallitott

fehér, kristalyos anyagot az 1. példa szerin-
ti nyers kristdlyok sziirésekor kapott sziirlet-
ben oldjuk. A kapott oldathoz kevés trietil-
-amint, majd hidrogén-cianidot adunk, és az
elegyet 10 percen keresztiil keverjiik. Kvantita-
tiv mennyiségben a hidrogén-cianid tetramer-
jeként diamino-malonsavnitril képzodik.

SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Eljards az (I) &ltalinos képletii 2,3-

-diamino-akrilsavnitril-szairmazékok — a kép-
letben
R jelentése adott esetben halogénatommal

és

mono- vagy diszubsztitualt fenilcsoport,
vagy 1—8 szénatomos alkilcsoporttal, 3—
8 szénatomos cikloalkilcsoporttal, nitro-
csoporttal, adott esetben halogénatommal
vagy 1—4 szénatomos alkilcsoporttal mo-
noszubsztitudit fenilcsoporttal vagy adott
esetben halogénatommal vagy 1—4 szén-
atomos alkilcsoporttal monoszubsztitualt
fenoxicsoporttal monoszubsztitualt fenil-
csoport,

adott esetben halogénatommal monoszubsz-
titualt naftilcsoport,

1—22 szénatomos alkilcsoport,

3—20 szénatomos alkenilcsoport,
merkaptocsoporttal, hidroxilcsoporttal,
karboxilcsoporttal, halogénatommal (1—

5 szénatomos)alkoxi-karbonil-csoport-
tal monoszubsztituidlt 1—4 szénatomos
alkilcsoport,

a gyiiriiben adott esetben halogénatommal
vagy 1—4 szénatomos alkilcsoporttal mo-
noszubsztitualt fenil- (1—4 szénatomos) al-
kil-csoport, (1—5 szénatomos)alkoxi-kar-
bonil-(1—4 szénatomos)alkil-tio- (1—5
szénatomos) alkil-csoport,

furanil- (1—5 szénatomos) alkil-csoport, tie-
nilcsoport, .

3—8 szénatomos cikloalkilcsoport vagy
dibenzofuranil-csoport —

savaddicios -soik elGallitdsira, azzal jel-

lemezve, hogy

(a) hidrogén-cianidot egy (II) altalanos kép-

(b)

(@)

letii vegyiilettel — a képletben
R jelentése a targyi korben megadott —

reagaltatunk,
vagy

egy (V1) képletii 2-amino-malonsavnit-

rilt egy (II), (1II) vagy (IV) altalanos

képletii vegyiilettel — a képletekben

R jelentése a tirgyi korben megadott —

reagaltatunk,

és kivant esetben

egy kapott (I) altaldnos képletii vegyii-

letet, amelynek képletében

R jelentése adott esetben halogénatom-
mal mono- vagy diszubsztitudlt fenil-
csoport, vagy |—8 szénatomos alkil-

199113

10

15

20

25

40

50

55

65

(ii)

(iii

18

csoporttal, 3—8 szénatomos cikloalkil-
csoporttal, nitrocsoporttal, adott eset-
ben halogénatommal vagy 1—4 szén-
atomos alkilcsoporttal monoszubsztitu-
lt fenilcsoporttal, vagy adott esetben
halogénatommal vagy 1 —4 szénatomos
alkilesoporttal monoszubsztitualt fen-
oxicsoporttal monoszubsztitualt fenil-
csoport, vagy adott esetben halogén-
atommal monoszubsztitudlt naftilcso-
port,

kicserélgdési reakcioban olyan (I) alta-

lanos képletii vegyiiletté alakitunk, amely-

nek képletében

R jelentése 1-—-22 szénatmos alkil-cso-
port, 3—20 szénatomos alkenilcsoport,
merkaptocsoporttal, hidroxilcsoporttal,
karboxilcsoporttal, halogénatommal
vagy |—5 szénatomos alkoxi-karbonil-
-csoporttal monoszubsztitualt 1—4
szénatomos alkilcsoport,
adott esetben a gyiiriiben halogénatom-
mal vagy 1—4 szénatomos alkilcso-
porttal monoszubsztitudlt fenil-(1—4
szénatomos)alkil-csoport, (1—5 szén-
atomos) alkoxi-karbonil- (1—4 szénato-
mos) alkil-tio- (1—5 szénatomos)alkil-
-csoport, furanil-(1—5 szénatomos)-
alkil-csoport vagy 3—8 szénatomos
cikloalkilcsoport,

és/vagy

egy kapott (I) dltaldnos képletii vegyii-

letet savval sévad alakitunk,

vagy

) egy s6 formaban kapott (l) aitaldnos
képletii vegyiiletet szabad bizissd ala-
kitunk.

(Els6bbsége: 1987.07.08.)

-di

2. Eljaras az (I) altaldnos képletii 2,3-
amino-akrilsavnitril-szarmazékok —

a képletben
R jelentése 1 —4 szénatmos alkilcsoport, adott

és

esetben egy vagy két halogénatommal,
egy 1—4 szénatomos alkilcsoporttal vagy
nitrocsoporttal szubsztitualt fenilcsoport,
adott esetben halogénatommal monoszubsz-
titualt naftilcsoport,

furanil- (1—>5 szénatomos) alkil-csoport, tie-
nilcsoport vagy

dibenzofuranil-csoport —

savaddiciés soik elGallitasara, azzal jel-

lemezve, hogy
(a) hidrogén-cianidot egy (II) altaldnos kép-

R

(b)

letit vegyiilettel — a képletben

jelentése a targyi korben megadott —
reagiéltatunk,

vagy

egy (VI) képletii 2-amino-malonsavnit-
rilt egy (II) éltaldnos képletii vegyiilet-
tel — a képletben

R jelentése a tirgyi kdrben megadott —
reagaltatunk,

és kivant esetben

I

-11-
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19 : 20
(i) egy kapott (I) altaldnos képletii vegyii- (ii) egy s6 formdban .kapott (I) 4ltalénos
letet savval sova alakitunk, képletii vegyiiletet szabad bazissd ala-
vagy kitunk.

(ElsGbbsége: 1986.08.13.)

6 lap rajz képletekkel

Int.Cl; C 07 C 321/28; C 07 C 321/18;
C 07 C 323/27; C 07 C 323/31; C 07 D 307/38;
C 07 D 307/91; C 07 D 333/18

RS — C— NH

i 2
NC — C——NH2 (1)
0
RS~-N
0 ( I1X)

1) reakciovazlat

HCN

(V)

12

-12-
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—

CHN -2 -DN
Il

€Ho s€0H * SN-D =S

Apsuojnzsionjo} —d (g

Int.Cl; C 07 C 321/28; C 07 C 321/18;
C 07 C 323/27; C 07 C 323/31; C 07 D 307/38;
C 07 D 307/91; C 07 D 333/18

NOH
UIWD — 1133143 XS Gy
}D|ZDAOII3 D3I (y
(m ) (1A) ( 1A)
CHN =2 — ON
HSY  + i . HS,
N -2 — S
}012DA0I9x D34 (¢
(1) (Al) () )
N “
HN |_\,_u — ON mxuwmm koA HSY ‘ Y¥ssy
4N — D — Sy 0

}0|ZDA0IDY D3 (7

13

(1)
N — 23— DN
+ ? 0
HN — 2 — SY
( IA)

HC(ND)D —NCH

13-
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IN—2-ON HN=D —ON

N:z..w -— £ € 4 I
=S HJ stoH - _._znu-mt@

ypjzDA 01N DA (g

CHN = D=-2N

_ I
m_._u@ stoH - Nxz-u;mt@ —
Absuojinzsijonjo}-d (¢
- . € ‘nl N
c..c._c..:“o._.zs@l_’mm]@ Iu@!mmOI H ¢ NJ)J—N*H

H.O_Nn.u>n.:.ux.0m._ \m

Int.Cl; C 07 C 321/28; C 07 C 321/18;
C 07 C 323/27; C 07 C 323/31; C 07 D 307/38;
C 07 D 307/91; C 07 D 333/18;

14
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CHN— D — JN

I
€HD ston - N.._z..ulm)@ -

ADSsuo jnzsjonjoy—d (¢
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C 07 D 307/91; C 07 D 333/18

C 07 C 323/27; C 07 C 323/31; C 07 D 307/38,;

Int.Cl; C 07 C 321/28; C 07 C 321/18;

- . HS + €y s€on * HE(ND)D—NeH
ulwo-j13ay (|

\D1zDA0IoNDal (g

N -7—
HN-J—ON apsuojinzsionjoi-d (g

3 €+ L o€ <~

}D]ZDAO1) D3 (L

—p—-
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Int.Clg C 07 C 321/28; C 07,C 321/18;

C 07 C 323/27; C 07 C 323/31; C 07 D 307/38;

C 07 D 307/91; C 07 D 333/18;

A

CHN — 2= DN
]
€HD s€oH . THN-D-S

apsuojnzsionpo}-d (g

£ €on - WY _ N
uiwo - 13314} ~m_.._uum!A,v (1 HO S*OH * HYNDJ)J3—N"H

HO._NO>O_UY_UQ._ NO_.
m:u
€HD stoH - YN - > -s - quomINU >
ZN — B-0N 0

Aosuojinzsionjoy-d (7
. HSHI -2-0%H% +&1D
ulwo-jyaiy (| me _n_v

sH - HE(ND)D = N%H

JDIZDAO123D3 (g

16

-16-



199113

Int.Cl; C 07 C 321/28; C 07 C 321/18;

C 07 C 323/27; C 07 C 323/31; C 07 D 307/38;
C 07 D 307/91; C 07 D 333/18

11) reakciovazlat

@—S—ICI-NHz + @CH2SH

NC-C - NH,

1) trietil —amin

2) p-toluolszul fonsav

Qoo Do

NC-C—NH>

Kiadja: Orszdgos Taldlményi Hivatal, Budapest
A kiaddsért felel: Himer Zoltdn osztilyvezetd

Ne 604. Nyomdaipari véllalat, Ungvir
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