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Vyndlez sa tyka X-substituovanych-5-pyridiniovych soli-
-3=/2=furyl/—-akrylonitrilu vsSeobecného vzorca I
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kde X je CN, CONH COOCH OA’

(3 <3 eyd /\, ‘.,

y/ je C10, 7, JO, !
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a spdsobu ich pripravy.

Latky a spbsob ich pripravy podla vynélezu nie s¥ dopo-
sial v literatdre popisané.

Podstata spdsobu pripravy 1létok podla vyndlezu spodiva
v tom, Ze pyridiniové soli v3eobecného vzorca II
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X znamend to isté ako vo vzorei I, 225 513

reaguji s kyselinou obecného vzorca MZ, kde Z ma vyznam vo

vzorci I a M znadi H, K, Na vo vodnom, vodnoalkoholickom,

alebo alkoholickom prostredf s podtom 1 a¥ 3 uhlikovych ato-

mov v rozmedzi tepldt O aZ 35 %c., Reakcia prebieha podla rov-

nice: ,
n o Y

— N N ) )
N : =3 N N e
—- 2 | + HY

y,

kde'X, ¥, Z a M je hore uvedené,

Vyhoda sp8sobu pripravy pyridinovich soli pod¥a vyndle-
zu spodiva v tom, %Ze syntézy si jednoduché, nendro¥né a zis-
kaji sa produkty vo vysokych vytaZkoch a &istote. Oproti ha-
logenidom pyridiniovyeh soli sd uvedené 1atky menej rozpust-
né vo vode, lep3ie rozpustné v aprotickych rozpudtadléch ako
acetdén, éter, dioxén, dimetylsulfoxid.

Predmet vyndlezu ilustrujd ale neobmedzujui nasledovné
priklady prevedenia, Létky podla vynalezu mé%u sluZit ako me-
dziprodukty pri priprave 1,2 alebo 1,4 N-substituovanych di-
hydropyridinov alebo 5=-amino-furanovych derivatov.

Priklad 1

1 g /3,31 m molu/ 1latky vSeobecného vzorca II, kde Y je Br a
X je CN sa rozpusti{ vo vodnom etanole /1l:1/ a do takto pri-
praveného roztoku sa pridé 0,5 g 70 %-nej kyseliny chloris-
tej. Vylu¥ia sa Zltohnedé krystaliky 14tky vSeobecného vzorca
I, kde X je ON a 2(7) je €10,07). Vjtatok je 0,9 g, t. J.

84,5 %. |

Tdto latku mo%no pripravit aj obdobnym spdsobom z latky vie-
obecného vzorca II, kde Y je Cl, J,



Priklad 2
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lg/3,88m mélu/ 1atky véeobecného vzorca II, kde Y je Cl a
X Je COOCH; sa rozpusti vo vodnom etanole /1:2/ a do takto
pripraveného roztoku sa pridé 0,5 g 70 %-nej HClO4. Vylu&ia
sa Zltohnedé kryétallky 1atky I, kde X Je COOCHj azZ je ClO4
VytaZok je 0,9 g, te Jjo T4 %.

1HNMR spektrum merané na pristroji Tesla BS-4g7 C, hexadent-
eriodimetylsulfoxid, 25 %¢;

d; = 8,32 ppm /s/ J% = 9,33 ppm /d/ 3 = T,0H
Hop He . 3 HoHg
4{3 - 7,68 ppm /8/ J;Ib = 8,37 ppm /dd/ JH,,H,," 8,0 H
» = : /= 3,80 " 45 = 1,5 H
H, - 7»78 ppu He~ 880 ppm /v NS ¥
J = 4,0 H
HH, ’
Priklad 3

1 g /2,72 m mélu/ 1étky vSeobecného vzorca II, kde Y je J a
X je CONH, sa rozpusti v etanole a pridd sa 0,5 g 70 %-nej
HClO4° Vylicia sa %1té kryétaliky 1atky I, kde X je CONH a

Z je 0104. VytaZok je 0,85 g, te Jo 92 %.

Priklad 4

1 g /3,31 m molu/ 1étky vSeobecného vzorca II, kde Y je Br a
X Je CN sa rozpusti v etanole a pridd sa 0,5 g kyseliny jo=-

distej. Vylu¢ia sa Zltohnedé kry¥tdliky 14tky I, kde X je CN
a zZ je J04o VytaZok je 1,15 g, to Jo 84 %

Priklad 5

1 8 /2,98 m mélu/ latky vdeobecného vzorca II, kde Y je Br a

X je COOCH; sa rozpustf v zmesi propanol : voda 1:1 a pridé
sa 0,6 g kyseliny jodistej. Vyludi sa hnedastd préskovité
latka I, kde X jJe COOCH3 a 2 je JO4o VytaZok je 1,1 g, t. Jo
82,5 %



Priklad 6
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1 g /3,63 m mélu/ 1étky II, kde Y je Cl a X je CONH, se roz-
pusti v CHOH a pridéd sa 0,5 g kyseliny jodistej. Vyludi sa
¥1t4 praskova latka I, kde X je CONH, a Z je JO,. VjtaZok je
1,3 8, te jo 84 %.

1 HNMR spektrum IIIb /merané na pristroji Tesla BS«4g7¢c, he-
xadenteriodimetylsulfoxid, 25 ¢/

dﬁo = 7,89 ppn /s/ 9 = 9,38 ppn /d/ --ﬂr%‘}{/3 = 7,0 H,
J’H3 . J'{;ﬁ = 8,39 ppm /dd/ jJH/S}H’,f 8,0 B,
45 = 1,5 H
' %*H7~ ’ Z
Priklad 7

1,5 8 /4,96 mw mdlu/ 1étky II, kde Y je Br, X je CN sa rozpus-
ti vo vode a pridd 1,26 g /5,5 m mdlu/ kyseliny pikroveje Vy-
14¢i sa zeleno¥ltd litka I, kde X je ON a Z je pikrét. Vyta-
Zok je 2,0 g, t. Jo 89,5 %.

1 HNMR spektrum /merand na pristroji Tesla BS=487¢c, hexadent-
eriodimetylsulfoxid, 25 °C/

&2 = = 9.40 d 3g = 7.2 H
Hoy 8,49 pp§ /s/ H, 340 ppm /4d/ H H 152 H,

2!
. #5, = 8,43 ppm /ad/ 3y L = 8,0 H
J’J} = 7,53 ppn /s/ d’ﬁ 3 sy
d; = 57 ppm /s/ | 4 .
Hm 8y PP JHDLHQ,J' 1,5 HZ

Dubletové signily furdnovych vodikov HH,
splynuli do jedného singlet. signilu.

Priklad g

1 g /3,44 m mélu/ latky II, kde Y je C1, X je COOCH, sa roz-
pustl v metanole a pridé sa 0,37 g /3,78 m mdlu/ kyseliny
pikrovej. Vylu®i sa zeleno%ltd latka I, kde X je COOCH;, Z Je
pikrat, vo vytaZiku 1,5 g, t. j. 90,2 %.



Prikled 9
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1 g /2,72 m molu/ latky II, kde Y je J, X Je CONH, sa rozpus-
ti v propanole a vode v pomere 1l:1 a prida sa 0,75 g€ /3,26 m
molu/ kyseliny pikrovej. Vyld¥i sa #1tohneda 1ldtka I, kde je
CONH, a Z Je pikrdt, vo vytarku 1,05 g, to J. 84,5 %o Obdob-
ne sa pripravuje uvedena zlddenina aj z latky II, kde X Je

CONH, & Y je Cl, Br.

Priklad 10

: k)
1 g /3,31 m molu/ 14tky II, kde ¥ je Br, X je CN sa rozpusti
v 25 ml destilovanej vody, roztok sa prefiltruje a do takto

pripraveného roztoku sa pridd 10 ml 10 %-ného vodného rozto-
ku NaCl0,. Vyld¥i sa 14tka I, kde X je CN, Z je 0104,’vo vy~
tazku 0,83 g, to Jeo 77,9 %. Obdobne sa pripravuje i latka II,
kde Z Je ClO4 a X je COOCH3 a CONHzo

Priklad 11

1 g /3,44 m mélu/ ldtky II, kde X je , Y je sa
rozpusti v 20 ml destilovanej vody a do takto pripraveného
roztoku sa pridd 13 ml 10 %=-ného vodného roztoku KJ04. Vyli=-
&i sa ¥1tohnedd %étka I, kde X je COOCH; a Z je JO,. Obdobne
sa pripravi aj latka I, kde CN, CONH2 Je X a Z Je J04.

Priklad 12

1 g /2,72 m mélu/ 1atky II, kde sa
rozpusti v 40 ml H,0 a potom sa prida 20 ml 10 %-ného vodné-
ho roztoku sodnej soli kyseliny pikrovej. Vylu¥i sa Zltohne~
as 1étxa vo vytazku 1 g, t. Jo 84 %.

Fyzikalno~chemické vlastnosti latok pod¥a vynalezu a vy-
sledky elementdrnej analyzy st uvedené v tabulke &. 1.
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PREDMET VIYINLLEGZU
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l, L~substituované 5-pyridiniové soli—3-/2-fufy1/akrylonitno»
lu v3eobecného vzorca I

<C;) \/U.’" ‘// \\ aL = ' v . .2:
./ ‘

Yy T I
0
(=) (=) (=) -y
y/ Je ClO4 ’ JO4 ~
: Amu

2. Spdsob pripravy lidtok vdeobecného vzorca I podla bodu 1
vyznaujuici sa tym, Ze pyridiniové soli v3eobecného vzor-
ca II

o

9/ N TN

\"i:”,/’ %)//

kde Y") Je Cl('), Br () ’ J¢) 2 X znamend to isté ako
vo vzorci I, reaguji s kyselinou obecného vzorca MZ, kde
Z mé vyznam vo vzorci I a M je H, K, Na vo vodnom, vodnow-
alkoholickom alebo alkoholickom prostredi s poltom 1 a% 3
uhlikovych atomov v rozmedzi tepldét O a% 35 °C.

Vytiskly Moravské tiskaiské zavod
provoz 12, Leninova 21, Olomouc Y. : Cena: 240 Ke¢s
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