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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposob wytwarzania soli 1-(N-acyloamino)alkilotriarylofosfoniowych
0 wzorze ogolnym 1.

Sole fosfoniowe znajdujg zastosowanie w chemii w roli rozpuszczalnikéw (PILs — fosfoniowe cie-
cze jonowe), katalizatoréw przeniesienia miedzyfazowego, a takze jako prekursory ylidéw fosforowych
0 szczegolnym znaczeniu w syntezie substancji biologicznie aktywnych. Ponadto stosuje sie je jako
dodatki do smaréw w celu zapobiegania rysowaniu powierzchni réznych materiatdow oraz polimeréw
w celu polepszenia jakosci, plastycznosci i wtasciwosci antybakteryjnych. Sole fosfoniowe petnig réw-
niez role opdzniaczy palenia, ktérych zadaniem jest ograniczenie palnosci lub catkowite uniepalnienie
materiatéw, w tym polimerow [M. Selva, A, Perosa, M. Noé Organophosphorous Chemistry, pod red,
J.C. Tebby, D. Loakes, D.W. Allen; the Royal Society of Chemistry, Cambridge, 2016, 132-169; F. R.
Hartley The Chemistry of Organophosphorus Compounds, Vol. 3, Wiley, New York, 1994, 1-185;
E. Bruchajzer, B. Frydrych, J. Szymanska Med. Pr. 2015, 66, 235-264].

Szczegolnym rodzajem soli fosfoniowych sg sole 1-(N-acyloamino)alkilotriarylofosfoniowe. Bez-
posrednie sagsiedztwo grupy N-acyloaminowej i dodatnio natadowanej grupy fosfoniowej odpowiada za
ich wysokg reaktywnosc¢ w reakcji a-amidoalkilowania — jednej z najwazniejszych reakcji syntezy orga-
nicznej pozwalajgcej na efektywne tworzenie nowych wigzan typu wegiel-wegiel lub wegiel-heteroatom
[A. Pazdzierniok-Holewa, J. Adamek, R. Mazurkiewicz, K. Zielihska Phosphorus, Sulfur, and Silicon
2013, 188, 205-212; R. Mazurkiewicz, A. Pazdzierniok-Holewa, J. Adamek, K. Zielinska Advances in
Heterocyclic Chemistry 2014, 111, 43-94; J. Adamek, A. Wegrzyk, J. Konczewicz, K. Walczak, K. Erfurt
Molecules 2018, 23, 2453].

W literaturze chemicznej opisano kilka metod syntezy soli 1-(N-acyloamino)alkilotriarylofosfonio-
wych. Najprostsze z nich polegajg na o-amidoalkilowaniu trifenylofosfiny za pomoca N-(chlorome-
tylo)amidéw, N-(bromometylo)amidéw lub N-(hydroksymetylo)amidéw [V.S. Brovarets, O.P. Lobanov,
T.K. Vinogradova, B.S. Drach Zh. Obshch. Khim. 1984, 54, 288-301; L.F. Kasukhin, V.S. Brovarets,
0O.B. Smolii, V.V. Kurg, L,V. Budnik, B.S. Drach Zh. Obshch, Khim. 1991, 61, 2679-2684]. W roli czyn-
nika a-amidoalkilujgcego mozna réowniez wykorzysta¢ N-(alkoksymetylo)amidy. W roku 1972 opisano
reakcje pochodnych N-(alkoksymetylo)mocznika z trifenylofosfing, ktérg prowadzono w metanolowym
roztworze gazowego chlorowodoru lub mieszaninie metanolu ze stezonym wodnym roztworem bromo-
wodoru badz jodowodoru (MeOH/HCI, MeOH/48%HBr, MeOH/57%HI) [H. Peterson, W. Reuther Justus
Liebigs Arm. Chem 1972, 766, 58-72].

Sole 1-(N-acyloamino)alkilotrifenylofosfoniowe otrzymywano takze bez stosowania w roli sub-
stratu trifenylofosfiny. Przyktadem jest reakcja alkilowania karbaminianu metylu za pomocg chlorku hy-
droksymetylotrifenylofosfoniowego we wrzgcym toluenie, z azeotropowym odbieraniem tworzacej sie
ubocznie wody [A.W. Frank, G.L. Drake J. Org. Chem. 1977, 42, 4040—-4045].

W literaturze opisano rowniez bardziej skomplikowane, wieloetapowe metody syntezy soli
1-(N-acyloamino)alkilotrifenylofosfoniowych, takie jak termiczne demetoksykarbonylowanie N-acylo-a-
-trifenylofosfonioglicynianéw [J. Adamek, J. Mrowiec-Biaton, A. Pazdzierniok-Holewa, R. Mazurkiewicz
Thermochim. Acta 2011, 512, 22-27] czy reakcje z wykorzystaniem 4-fosforanylideno-5(4H)-oksazolo-
now [R. Mazurkiewicz, A. Pazdzierniok-Holewa, M. Grymel Tetrahedron Lett. 2008, 49, 1801-1803;
R. Mazurkiewicz, A. Pazdzierniok-Holewa, S. Stecko, B. Orlinska Tetrahedron Lett. 2009, 50, 4606—
4609].

Wspdlng cechg opisanych powyzej syntez, a jednoczeénie ich najwiekszga wadg jest przede
wszystkim waski zakres stosowalno$ci, ograniczony w wiekszosci przypadkéw do soli 1-(N-acyloa-
mino)metylotrifenylofosfoniowych (R? = H, Ar = Ph), konieczno$¢ stosowania ucigzliwych i agresywnych
odczynnikéw (np. MeOH/HCI, MeOH/48%HBr), a takze skomplikowane procedury przerobu mieszaniny
poreakcyjne;.

Najwazniejsza i zarazem najbardziej ogélna metoda syntezy soli 1-N-acyloamino)alkilotriarylo-
fosfoniowych opiera sie na reakcji N-(1-alkoksyalkilo)amidéw z odpowiednimi bromkami lub tetrafluoro-
boranami triarylofosfoniowymi (ArsP.HX, gdzie X = BF4 lub Br) [R. Mazurkiewicz, J. Adamek, A. Paz-
dzierniok-Holewa, K. Zielinska, W. Simka, A. Gajos, K. Szymura J. Org. Chem. 2012, 77, 1952—-1960;
R. Mazurkiewicz, J. Adamek, A. Pazdzierniok-Holewa, T. Gorewoda, W. Simka; patent polski nr 215676
z dnia 19.06,2013; J. Adamek, R. Mazurkiewicz, A. Pazdzierniok-Holewa, K. Zielinska, W. Simka; patent
polski nr 221593 z dnia 29.06.2016; J. Adamek, A. Wegrzyk, M. Krawczyk, K. Erfurt Tetrahedron 2018,
74, 2575-2583; J. Adamek, A. Wegrzyk, J. Konczewicz, K. Walczak, K. Erfurt; Molecules 2018, 23,
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2453]. Pozwala ona na synteze szerokiej gamy soli 1-(N-acyloamino)alkilotriarylofosfoniowych z bardzo
dobrymi wydajnosciami, w tagodnych warunkach bez koniecznosci stosowania szkodliwych bgdz tok-
sycznych odczynnikow.

Najwiekszym ograniczeniem tej metody jest trudny dostep do substratow, czyli N-(1-alkoksyal-
kilo)amidéw, ktérych synteza opiera sie na mato wydajnych procesach chemicznych takich jak alkoho-
liza N-(1-hydrokysalkilo)amidéw lub N-(1-halogenoalkilo)amidéw oraz kondensacja aldehydow i amidow
w alkoholu w srodowisku kwasnym [R.D. Haworth, D,H. Peacock, W.R. Smith, R. MacGillivray J. Chem.
Soc. 1952, 2972—-2980; H. Béhme, K. Hartke, Chem. Ber., 1963, 96, 600-603; B.J. Ivanov, S.S. Kro-
china, Izv. Akad. Nauk SSSR. Ser. Chim, 1970, 2627] lub wydajnych, ale kosztownych i mato popular-
nych reakcjach elektrochemicznych takich jak elektrochemiczne dekarboksylatywne a-alkoksylowanie
pochodnych aminokwasow lub elektrochemiczne utlenianie amidow, karbaminianéw lub laktaméw [R.P.
Linstead, B.R. Shephard, B.C.L. Weedon J. Chem. Soc. 1951, 2854-2858; T. Shono Tetrahedron 1984,
40, 811-850; G. Kardassis, P. Brungs, E. Steckhan Tetrahedron 1998, 54, 3471-3478; T. Tajima, H. Ku-
rihara, T. Fuchigami J. Am. Chem. Soc. 2007, 129, 6680-6681; R. Mazurkiewicz, J. Adamek, A. Paz-
dzierniok-Holewa, K. Zielinska, W. Simka, A. Gajos, K. Szymura J. Org. Chem. 2012, 77, 1952-1960;
J. Adamek, R. Mazurkiewicz, A. Pazdzierniok-Holewa, A. Kuznik, M. Grymel, K. Zielinska, W. Simka
Tetrahedron 2014, 70, 5725-5729; J. Adamek, R. Mazurkiewicz, A. Pazdzierniok-Holewa, M. Grymel,
A. Kuznik, K. Zielinska J. Org. Chem. 2014, 79, 2765-2770].

W zwigzku z powyzszym zaproponowano nowg strategie syntezy soli 1-(N-acyloamino)alkilotria-
rylofosfoniowych polegajgcg na wykorzystaniu reakcji kondensacji aldehydéw z amidami, karbaminia-
nami lub laktamami w obecnos$ci bromkéw lub tetrafluoroboranéw triarylofosfoniowych tak jak to poka-
zano na schemacie:

?k > ® o ?L

+ R'CHO + HPAr; X% — ®
RN } R' PAry X ©
R

R2
'
R
R' =Me, Ph, r-Bu, BnO
R?=H, M, EL Ph, j-Pr, 2-ticnyl
R’ =H. Me lub R' i R’ (lacznie) = (CH,),

Ar = Ph. 3-C,H,C1. 4-C,H,OMe
X=DBF,.Br

Dotychczas w literaturze nie opisano préb wykorzystania tego typu reakcji do otrzymywania soli
1-(N-acyloamino)alkilotriarylofosfoniowych.

Sposdb wytwarzania soli 1-(N-acyloamino)alkilotriarylofosfoniowych o wzorze ogélnym 1, w kto-
rym R! oznacza metyl, fenyl, tert-butyl, grupe benzyloksylowa; R? oznacza wodor, metyl, etyl, fenyl,
izopropyl, 2-tienyl; R® oznacza wodér, metyl lub R i R3 razem oznaczajg grupe (CH2)s, grupa Ar oznacza
fenyl, 3-chlorofenyl, 4-metoksyfenyl; X oznacza anion tetrafluoroboranowy, anion bromkowy polega na
tym, ze aldehydy o wzorze ogdlnym 2, w ktérym R? oznacza woddr, metyl, etyl, fenyl, izopropyl, 2-tienyl;
amidy, karbaminiany, lub laktamy o wzorze ogdlnym 3, w ktérym R?! oznacza metyl, fenyl, tert-butyl,
grupe benzyloksylowg; R3 oznacza wodér, metyl lub R! i R® razem oznaczajg grupe (CH:)s oraz sole
triarylofosfoniowe o wzorze ogdélnym 4, w ktérym grupa Ar oznacza fenyl, 3-chlorofenyl, 4-metoksyfenyl;
X oznacza anion tetrafluoroboranowy, anion bromkowy miesza sie w stosunku molowym 1:1:1, aldehyd
0 wzorze ogdllnym 2: amid/karbaminian/laktam o wzorze ogdlnym 3: sél triarylofosfoniowa o wzorze
0go6inym 4 lub miesza z nadmiarem aldehydu 1,2:1:0,9 w rozpuszczalnikach organicznych takich jak
acetonitryl, chloroform, chlorek metylenu, tetrahydrofuran lub bez uzycia rozpuszczalnika, przy czym
proces prowadzi sie w temperaturze od 25°C do 135°C, korzystnie w temperaturze 50°C, w czasie od
1 h do 48 h, po czym surowg sdl 1-(N-acyloamino)alkilotriarylofosfoniowg strgca sie za pomocg eteru
dietylowego lub heksanu, nastepnie korzystnie rekrystalizuje z acetonitrylu lub uktadéw acetonitryl/eter
dietylowy, acetonitryl/eter dietylowy, chlorek metylenu/eter dietylowy.

Zaleta rozwigzania wedtug wynalazku sg bardzo dobre wydajnosci, reakcja zachodzi w fagodnych
warunkach i w krétkim czasie, najczesciej wynoszacym 60 min. Sposéb wytwarzania opiera sie na innej
bazie surowcowej, jakg stanowig tatwo dostepne aldehydy oraz amidy. PowyZzsza metoda umozliwia
otrzymywanie bogatej biblioteki zré6znicowanych strukturalnie zwigzkéw, trudnych lub niemozliwych do
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uzyskania innymi metodami. Dodatkowg zaletg rozwigzania wedtug wynalazku jest mozliwos¢ wykorzy-
stania w roli substratow nie tylko amidéw, w tym N-alkiloamiddéw, ale rowniez karbaminianow czy lakta-
mow.

Wynalazek objasniono przyktadami 1-17, a produkty przeprowadzonych przyktadowych syntez
przedstawiono wzorami la—n:

Przyktad 1

Do szklanej probowki zakrecanej gwintowang nakretkg wprowadzano propionaldehyd (71,7 pl,
58,1 mg, 1,0 mmol), acetamid (59,07 mg, 1 mmol), tetrafluoroboran trifenylofosfoniowy (350,1 mg, 1,0
mmol) oraz chloroform (CHCIs) (0,7 ml). Probéwke zamknigto, a catos¢ intensywnie mieszano i ogrze-
wano w temperaturze 50°C przez 1 h. Po tym czasie powstatg sél fosfoniowg strgcono eterem dietylo-
wym (Et20) uzyskujagc 386,3 mg oczekiwanego produktu 1a z wydajno$cig 86% w postaci biatego ciata
statego o temperaturze topnienia 185°C — 186°C.

Przyktad 2

Do szklanej probowki zakrecanej gwintowang nakretkg wprowadzano propionaldehyd (86,0 pl,
69,7 mg, 1,2 mmol), acetamid (59,07 mg, 1,0 mmol) oraz bromek trifenylofosfoniowy (308,9 mg, 0,9
mmol). Cato$¢ ogrzewano w temperaturze 70°C przez 1 h. Do tak otrzymanej mieszaniny poreakcyjnej
wprowadzono acetonitryl (CH3CN) (0,7 ml), a powstatg sél fosfoniowg strgcono eterem dietylowym
(Et20) uzyskujac 226,9 mg oczekiwanego produktu 1b z wydajnoscig 57% w postaci biatego ciata sta-
tego o temperaturze topnienia 171°C — 172°C.

Przyktad 3

Postepujac jak w przyktadzie 1 z 71,7 pl (58,1 mg) propionaldehydu po 1 h prowadzenia reakciji
w temperaturze 50°C w tetrahydrofuranu (THF) (0,7 ml) i odsaczeniu wytrgcajgcej sie w trakcie reakcji
soli fosfoniowej uzyskano 332,4 mg oczekiwanego produktu 1la z wydajnoscig 74% w postaci biatego
ciata statego o temperaturze topnienia 185°C — 186°C.

Przykiad 4

Postepujac jak w przyktadzie 1 z 71,7 pl (58,1 mg) propionaldehydu po 48 h prowadzenia reakcji
w temperaturze pokojowej w acetonitrylu (CHsCN) (0,7 ml) i stragceniu soli fosfoniowej eterem dietylo-
wym (Et20) uzyskano 390,8 mg oczekiwanego produktu 1a z wydajnoscig 87% w postaci biatego ciata
statego o temperaturze topnienia 185°C — 186°C.

Przyktad 5

Postepujac jak w przyktadzie 1 z 71,7 pl (58,1 mg) propionaldehydu, 59,1 mg acetamidu i 343,3 mg
bromku trifenylofosfoniowego po 1 h prowadzenia reakcji w temperaturze 50°C w chlorku metylenu
(CH2ClI2) (0,7 ml) i strgceniu soli fosfoniowej eterem dietylowym (Et20) uzyskano 309,6 mg oczeki-
wanego produktu 1b z wydajnoscig 70% w postaci biatego ciata statego o temperaturze topnienia
171°C - 172°C

Przyktad 6

Postepujgc jak w przyktadzie 1 z 71,7 pl (58,1 mg) propionaldehydu, 59,1 mg acetamidu
i 453,4 mg tetrafluoroboranu tris(3-chlorofenylo)]fosfoniowego po 1 h prowadzenia reakcji w temperatu-
rze 50°C w chloroformie (CHCIs) (0,7 ml) i straceniu soli fosfoniowej heksanem uzyskano 392,3 mg
oczekiwanego produktu 1c z wydajnoscig 71% w postaci zywicy.

Przyktad 7

Postepujac jak w przyktadzie 1 z 71,7 pl (58,1 mg) propionaldehydu, 121,1 mg benzamidu
i 350,1 mg tetrafluoroboranu trifenylofosfoniowego po 1 h prowadzenia reakcji w temperaturze 50°C
w chloroformie (CHCI3) (0,7 ml) i strgceniu soli fosfoniowej eterem dietylowym (Et20) uzyskano
281,2 mg oczekiwanego produktu 1d z wydajnoscig 55% w postaci biatego ciata statego o temperaturze
topnienia 198°C — 199°C.

Przyktad 8

Postepujgc jak w przyktadzie 1 z 71,7 ul (58,1 mg) propionaldehydu, 101,2 mg piwaloamidu
i 343,3 mg bromku trifenylofosfoniowego po 1 h prowadzenia reakcji w temperaturze 100°C w chloro-
formie (CHCI3) (0,7 ml) i straceniu soli fosfoniowej eterem dietylowym (Et20) uzyskano 377,8 mg ocze-
kiwanego produktu le z wydajnoscig 78% w postaci biatego ciata statego o temperaturze topnienia
161°C — 163°C.
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Przyktad 9

Postepujgc jak w przyktadzie 1 z 71,7 pl (58,1 mg) propionaldehydu, 76,0 ul (85,1 mg) butyrolak-
tamu i 350,1 mg tetrafluoroboranu trifenylofosfoniowego po 1 h prowadzenia reakcji w temperaturze
100°C chloroformie (CHCIs) (0,7 ml) i strgceniu soli fosfoniowej eterem dietylowym (Et20) uzyskano
465,8 mg oczekiwanego produktu 1f z wydajnoscig 98% w postaci biatego ciata statego o temperaturze
topnienia 186°C — 188°C.

Przyktad 10

Postepujgc jak w przykfadzie 1 z 71,7 pl (58,1 mg) propionaldehydu, 151,2 mg karbaminianu
benzylu i 440,2 mg tetrafluoroboranu tris(4-metoksyfenylo)fosfoniowego po 2 h prowadzenia reakcji
w temperaturze 50°C w acetonitrylu (CH3CN) (0,7 ml) i straceniu soli fosfoniowej eterem dietylowym
(Et20) uzyskano 435,7 mg oczekiwanego produktu 1g z wydajnoscig 69% w postaci biatego ciata sta-
tego o temperaturze topnienia 114°C — 116°C.

Przyktad 11

Postepujac jak w przyktadzie 1 ze 102,1 yl (106,1 mg) benzaldehydu, 151,2 mg karbaminianu
benzylu i 350,1 mg tetrafluoroboranu trifenylofosfoniowego po 3 h prowadzenia reakcji w temperaturze
50°C w acetonitrylu (CH3CN) (0,7 ml) i straceniu soli fosfoniowej eterem dietylowym (Et20) uzyskano
465,6 mg oczekiwanego produktu 1 h z wydajnoscig 79% w postaci biatego ciata statego o temperaturze
topnienia 177°C — 178°C.

Przyktad 12

Postepujac jak w przyktadzie 1 z 91,3 pl (72,1 mg) aldehydu izomastowego, 151,2 mg karbami-
nianu benzylu i 350,1 mg tetrafluoroboranu trifenylofosfoniowego po 1 h prowadzenia reakcji w tempe-
raturze 50°C w acetonitrylu (CHsCN) (0,7 ml) i strgceniu soli fosfoniowej eterem dietylowym (Et20) uzy-
skano 449,9 mg oczekiwanego produktu li z wydajnoscig 81% w postaci zywicy.

Przyktad 13

Postepujgc jak w przyktadzie 1 z 55,9 pl (44,1 mg) acetaldehydu, 59,1 mg acetamidu i 350,1 mg
tetrafluoroboranu trifenylofosfoniowego po 1 h prowadzenia reakcji w temperaturze 50°C w acetonitrylu
(CHsCN) (0,7 ml) i strgceniu soli fosfoniowej eterem dietylowym (Et20) uzyskano 396,0 mg oczekiwa-
nego produktu 1j z wydajnoscia 91% w postaci biatego ciata stalego o temperaturze topnienia
150°C —151°C.

Przyktad 14

Postepujac jak w przyktadzie 1 z 93,5 ul (112,2 mg) 2-tiofenokarboaldehydu, 101,2 mg piwaloa-
midu i 350,1 mg tetrafluoroboranu trifenylofosfoniowego po 1 h prowadzenia reakcji w temperaturze
100°C w acetonitrylu (CH3CN) (0,7 ml) i strgceniu soli fosfoniowej eterem dietylowym (Et20) uzyskano
441,8 mg oczekiwanego produktu 1k z wydajnoscig 81% w postaci biatego ciata statego o temperaturze
topnienia 195°C — 197°C.

Przyktad 15

Postepujgc jak w przyktadzie 1 z 30,3 mg paraformaldehydu, 59,1 mg acetamidu i 343,3 mg
bromku trifenylofosfoniowego po 1 h prowadzenia reakcji w temperaturze 135°C w chloroformie (CHClz)
(0,7 ml) i straceniu soli fosfoniowej eterem dietylowym (Et20) uzyskano 410,2 mg oczekiwanego pro-
duktu 11 z wydajnoscig 99% w postaci biatego ciata statego o temperaturze topnienia 250°C — 251°C.

Przykiad 16

Postepujgc jak w przyktadzie 1 z 30,3 mg paraformaldehydu, 76,4 ul (73,1 mg) N-metyloaceta-
midu i 350,1 mg tetrafluoroboranu trifenylofosfoniowego po 1 h prowadzenia reakcji w temperaturze
135°C w acetonitrylu (CHsCN) (0,7 ml) i strgceniu soli fosfoniowej eterem dietylowym (Et20) uzyskano
330,8 mg oczekiwanego produktu Im z wydajnoscig 76% w postaci biatego ciata statego o temperaturze
topnienia 189°C — 191°C.

Przykiad 17

Postepujgc jak w przykfadzie 1 z 30,3 mg paraformaldehydu, 76,0 pl (85,1 mg) butyrolaktamu
i 350,1 mg tetrafluoroboranu trifenylofosfoniowego po 1 h prowadzenia reakcji w, temperaturze 135°C
w acetonitrylu (CHsCN) (0,7 ml) i strgceniu soli fosfoniowej eterem dietylowym (Et20) uzyskano
407,0 mg oczekiwanego produktu 1n z wydajno$cig 91% w postaci biatego ciata statego o temperaturze
topnienia 170°C — 172°C.



PL 243696 B1

Zastrzezenie patentowe

1. Sposéb wytwarzania soli 1(N-acyloamino)alkilotriarylofosfoniowych o wzorze ogéinym I,
w ktorym R?® oznacza metyl, fenyl, tert-butyl, grupe benzyloksylows; R oznacza wodoér, metyl,
etyl, fenyl, izopropyl, 2-tienyl; R® oznacza wodér, metyl lub R i R® razem oznaczajg grupe
(CH2)s; grupa Ar oznacza fenyl, 3-chlorofenyl, 4-metoksyfenyl; X oznacza anion tetrafluorobo-
ranowy, anion bromkowy znamienny tym, ze aldehydy o wzorze ogoélnym 2, w ktérym RZ
oznacza wodor, metyl, etyl, fenyl, izopropyl, 2-tienyl; amidy, karbaminiany, lub laktamy o wzo-
rze ogolnym 3, w ktérym R® oznacza metyl, fenyl, tert-butyl, grupe benzyloksylowa; R® ozna-
cza, woddr, metyl lub R i R® razem oznaczajg grupe (CHz)s oraz sole triarylofosfoniowe o wzo-
rze ogélinym 4, w ktérym grupa Ar oznacza fenyl, 3-chlorofenyl, 4-metoksyfenyl; X oznacza
anion tetrafluoroboranowy, anion, bromkowy miesza sie w stosunku molowym 1:1:1, aldehyd
0 wzorze ogélnym 2: amid/karbaminian/laktam o wzorze ogdéinym 3: sél triarylofosfoniowa
0 wzorze 0goélnym 4 lub miesza z nadmiarem aldehydu 1,2:1:0,9 w rozpuszczalnikach orga-
nicznych takich jak acetonitryl, chloroform, chlorek metylenu, tetrahydrofuran lub bez uzycia
rozpuszczalnika, przy czym proces prowadzi sie w temperaturze od 25°C do 135°C, korzystnie
w temperaturze 50°C, w czasie od 1 h do 48 h, po czym surowg sél 1-(N-acyloamino)alkilo-
triarylofosfoniowg strgca sie za pomocg eteru dietylowego lub heksanu, nastepnie korzystnie
rekrystalizuje z acetonitrylu lub uktadow acetonitryl/eter dietylowy, acetonitryl/eter dietylowy,
chlorek metylenu/eter dietylowy.



Lo, s

NH “PPh; BF,
1d

e

NH “P(4-CgH OMe); BF 2

1L
/u\NH (I?Ph3 BF O

4
1j

O

®
)L?'\EAPPM Br 0

Im

PL 243696 B1

Rysunki

0 [@
/|LNH PPhy Br®
th

,\/U‘NH PPhy Br ©

NH PPh3 BF P

\S

‘\JH PPh3 BF.°

4

Wzory la-n

%

0
PPN ©
NH P(3-CgHyCl); BF

O
A A® o
0% NH “PPh; BF,

0
®
/U\N;-I""‘pph3 Br®
11}

®
PPhy BFY



PL 243696 B1

P

®

R‘n\N PAr; X ©
13

Wizor 1

N
R"CHO

Wzor 2

Wizor 3

® 0
HPAry X© (b Ar 1P.HX)

Wazir 4



	Bibliografia
	Opis
	Zastrzeżenia
	Rysunki

