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(54) N,N-disubstituované amidy
N-/2-(3-kyan-4,5,6,7-tetrahydrobenzo[b]thienyl)/thiokarbamové kyselmy
a zpiisob jejlch vyroby

(57) ReSeni se tyka N,N-disubstituovanych
amidd N-/2-(3-kyan-4,56,7-tetrahydroben-
zofb]thienyl)/thiokarbamové kyseliny obecné-

ho vzorce 1, kde X znamen4 morfolino-, piperi-

dino-, diethylamino-, dibutylamino-, bis(2-hy- CN
droxyethyl)aminoskupinu a zpidsobu jejich pii- (1)
pravy reakci 2-isothiokyanato-3-kyan-4,56,7- I l
tetrahydrobenzo[b]thiofenu se sekundarnim S NH-CS—X

aminem v prostiedi dichlormethan-petrolether,
nebo v methanolu za teploty mistnosti. Latky
obecného vzorce I se vyuZivaji k syntéze sub-
stituovanych 56,7 8-tetrahydrobenzo[b]thie-
nof2,3- d]pynmldmu s uplatnénim ve farmacii
a v zemé&délstvi.
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Vynélez se tykd N,N-disubstituovanych ami-
dit N-/2-(3-kyan-4,5,6,7-tetrahydrobenzo[b]thie-
nyl)/thiokarbamové kyseliny obecného vzorce

’

CN

S° “NH-CS—X

kde X znamena morfolino-, piperidino-, diethy-
lamino-, dibutylamino-, bis(2-hydroxye-
thyl)aminoskupinu a zptisobu jejich pfipravy
reakci 2-isothiokyanato-3-kyan-4,5,6,7-tetrahy-
drobenzo[bjthiofenu se sekunddrnimi aminy
v prostfedi dichlormethan-petrolether, pfipad-
né v methanolu za teploty mistnosti.

Léatky obecného vzorce I a zplsob jejich vy-
roby nebyly doposud popsény. Je znamo, Ze
pfibuzné N-fenylthiokarbamoylamidy lze pfi-
pravit reakci fenylisothiokyandtu s primarnimi
1 sekundarnimi aminy v organickych rozpouste-
dlech ve vytézku 65-95 % (Houben-Weyl, Me-

thoden der organischen Chemie, svazek 1X, 4.

vydéani, Georg Thieme Verlag Stuttgart 1955,
str. 890).

Nyni bylo nalezeno, Ze reakci 2-isothiokya-
nato-3-kyann-4,5,6,7-tetrahydrobenzo[b]thiofe-
nu se sekundarnim aminem obecného vzorce 11

XH (10,
kde X ma v§3e uvedeny vyznam,
v prostfedi dichlormethan-petrolether nebo

v methanolu lze p¥ipravit N,N-disubstituované
amidy N-/2-(3-kyan-4,5,6,7-tetrahydroben-

zo[b]thienyl)]thiokarbamové l()(/yseliny obecné-
A .

ho vzorce | ve vytézku 76-92 %.

Pfiklad 1

K roztoku 2-isothiokyanato-3-kyan-4,5,6,7-
tetrahydrobenzo[b]thiofenu (11 g, 0,05 molu)
v 75 cm’ smési dichlormethan-petrolether (1 :
:2) bylo za teploty mistnosti pfikapéno 4,1 g
(0,055 molu) diethylaminu. Po 90 minutéch stani
byla smé&s zahu§téna na polovi¢ni objem, krys-
taly odsity a pfekrystalovany z ethanolu.

Produktem je Zluté krystalick4 latka, teplota
tani 99-101 °C. V§t&Zzek diethylamidu N-/2-(3-
-kyan-4,5,6,7-tetrahydrobenzo[b]thignyl)]thio-
karbamové kyseliny 13,5 g (92 %). IC spektrum
(KBr tableta): v (NH) 3300, ¥ (CN) 2210,
v (C=C) 1 590, v (NHCS) 1 480, 1 240, v (CH)
2 950, 2 890, 2 860 cm™.

Piiklad 2

K roztoku 11 g (0,05 molu) 2-isothiokyanato-
3-kyan-4,56,7-tetrahydrobenzo[b]thiofenu  ve
100 cm® smési dichlormethan-petrolether (1 : 3)
byly za teploty mistnosti ?Fikapény 43 g (0,05
molu) morfolinu ve 20 cm’ dichlormethanu. Po
120 minutach stani byly krystaly odsaty, pro-
myty petroletherem a vysuSeny za vakua.
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Produkt tvoii Zluté krystaly, teplota tani 169-
170°C.  Vytézek morfolinu N-/2-(3-kyan-
-4,5,6,7-tetrahydrobenzo[b]thienyl)/thiokarba-
mové kyseliny 14,2 g {92,4 %). IC spektrum
(KBr tableta): v (NH) 3250, v (CN) 2200,
v (C=C) 1580, v (NHCS) 1475, 1230, v (CH)
2 950, 2 900, 2 870, v (COC) 1 120 cm™.

Pfiklad 3

K roztoku 11 g (0,05 molu) 2-isothiokyanato-
3-kyan-4,5,6,7-tetrahydrobenzofb]thiofenu v 80
cm’® smési dichlormethan-petrolether (2 : 3) by-
lo pfikapano 4,3 g (0,05 molu) piperidinu. Po
2 hodinach stani bylo pFidano 50 cm® petrolet-
heru, krystaly odsaty, promyty petroletherem
a vysuseny ve vakuu.

roduktem je sv&tle Zluta krystalicka latka,
teplota tani 151-153 °C. Vytézek piperidinu N-
-2-(3-kyan-4,5,6,7-tetrahydrobenzo| b]thienyl)/
thiokarbamové kyseliny 139 g (91 %). IC spek-
trum (KBr tableta): ¥ (NH) 3 400, v (CN) 2 200,
7 (C=C) 1590, v (NHCS) 1480, 1 240, v (CH)
2950, 2 920, 2 860 cm™.

Priklad 4

11 g (0,05 molu) 2-isothiokyanato-3-kyan-
4,5,6,7-tetrahydrobenzo[b]thiofenu bylo roz-
pusténo v 80 cm® smési dichlormethan-petrol-
ether (2 : 3). K roztoku bylo ptidano 6,5 g (0,05
molu) dibutylaminu, po 90 minutdch sténi byla
smés zahuiténa na tietinovy objem, ptidano 50
cm’ petroletheru a krystaly odsaty. Produkt byl
pFekrystalovan z cyklohexanu a vytvoril svétle
Zluté krystaly, teplota tani 78-79 °C. Vytézek
dibutylamidu  N-/2-(3-kyan-4,5,6,7-tetrahydro-
benzcib]thienyl)/thiokarbamové kyseliny 133 g
(76,1 %). IC spektrum (KBr tableta): v (NH
3300, ¢ (CN) 2210, ¥ (C=C) 1590, ¥ (NHCS
1480, 1 250, v (CH) 2 950, 2 900, 2 880 cm™.

Priklad 5

V 50 cm® methanolu bylo rozpu§téno 4,5 g (0,02
molu) 2-isothiokyanato-3-kyan-4,5,6,7-tetrahy-
drobenzo[blthiofenu a 2,1 g (0,02 molu) dietha-
nolaminu. Po 150 minutach stani bylo rozpou-
§tédlo odpafeno a odparek prekrystalovan
z vodného ethanolu (pfiddno aktivni uhli).

Produkt tvofi nazloutlé krystaly, teplota tani
126-129 °C. Vyt&Zek bis(2-hydroxyethyl)amidu
-N-/2-(3-kyan-4,5,6,7-tetrahydrobenzo[b]thie-
nyl)/thiokarbamové kyseliny 58 g (89,1 %). IC
spektrum (KBr tableta): ¥ (NH) 3 350, v (CN)
2210, v (C=C) 1600, ¥ (NHCS) 1490, 1 260,
¢ (CH) 2950, 2900, 2850, ¥ (C—O)1 050,
v (OH) 3620 cm".

N,N-disubstituované amidy N-/2-(3-kyan-
-4,5,6,7-tetrahydrobenzo[b]thienyl)/thiokarba-
mové kyseliny se mohou vyuZivat k syntéze
substituovanych 5,6,7 8-tetrahydrobenzo[b]thie-
no[2,3-dJpyrimidind s uplatnénim ve farmacii
a v zemedélstvi.
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PREDMET VYNALEZU

1. N,N,-disubstituované amidy N-/2-(3-kyan-

-4,5.6,7-tetrahydrobenzo[ bjthienyl)/thiokarba-

mové kyseliny obeeného vzorcee 1,

CN

Sn G
S NH~CS—X

kde X znamen4 morfolino-, piperidino-, diethyl-

amino-, dibutylamino-, bis(2-hydroxyethyl)-
aminoskupinu.

2. Zptsob vyroby N,N-disubstituovanych
amidh N-/2-(3-kyan-4,5,6,7-tetrahydroben-
zo[blthienyl)/thiokarbamové kyseliny obecné-
ho vzorce I podle bodu 1, vyznadeny tim, Ze se
ponechd reagovat 2-isothiokyanato-3-kyan-
-4,5,6,7-tetrahydrobenzo[b]thiofen se sekundar-
nim aminem obecného vzorce II,

XH i)
kde X m4 vyznam, uvedeny v bodu 1, za teplo-

ty mistnosti v prostfedi dichlormethan-petrole-
ther nebo v methanolu.




	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

