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Zpusob vyroby komplexotvornych
kruhovych etherl obecného vzorce I,
ve kterém R, n, X, ¥ a 2 maji definovany
vyznam, vyznalujici se tim, Ze se iso-
kyandt obecného vzorce II, ve kterém
Y a n maji vySe uvedeny definovany vyznam,
nechd reagovat se sloueninou obecného
vzorce III, ve kterédm R, X a Z maji vyse
uvedené definovany vyznam, v prost¥edi
organického aprotického rozpousStédla pri
teploté& v rozmezi 0 az 50 ©C pfi moldrnim
pom&ru sloudenin obecnych vzorch II a ITI
2:1, poptipadé v pfitomnosti 0,1 aZ 0,5
moldrnich % tercidrniho aminu, s vyhodou
triethylaminu, jakoZto katalyzatoru,
nadeZ se vznikly produkt obecndho vzorce
I izoluje.
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Vyndlez se tykd zplsobu vyroby novych kruhovych etherd schopnych tvofit kationtové
komplexni sloufeniny, kterychZto kruhovych etherl je moZno pouZit pro vytvo¥eni iontové
selektivnich membrdnovych elektrod.

PouZivdni kruhovych etherd je velmi rozZi¥ené vzhledem k jejich schopnosti vytvaret
komplexy s rlznymi kationty. Rozsah vytvd¥eni{ komplexu (konstanta stability komplexu)
zdvis{ u daného kationtu kromé na geometrickych vlastnostech kruhového etheru, jako je

po¢et hetercatomi, téZ na rozpoudté&dle.

Stechiometrie vytvo¥feného komplexu je ovliviovdna pomérem prim&ru kruhového etheru
k priméru kationtu. O vZechny vyZe uvedené faktory se opird pou%iti kruhovych etherti jako
aktivni sloZky iontové selektivnich membrdnovych elektrod.

V poslednich 17 letech byly pouZity rGzné 1l4tky, nap¥iklad anorganické sloudeniny,
rizné iontoméniové sloufeniny, elektricky nabitd nebo nenabitd komplexotvornd &inidla,
jakoZto iontové selektivni elektrody pro m&feni rGznych aniontd (halogenidll, pseudohalogeni-
dd, dusiénanl atd.) jakoZ i riznych kationtt (iontd alkalickych kovd, iontd kovl alkalickych
zemin a iontd né&kterych téZkych kovid, atd.) (Karl Camman, Das Arbeiten mit ionenselektiven
Elektroden, nakladatelstvi Springen, Berlin, Heidelberg, New York, 1977:, Peter L. Bailey,
Analysis with Ion-Selective elektrodes, Heydenovo nakladatelstvi, Londyn, New York, Rheine,
1976) .

Jednotlivé elektrody maji rGzné aktivni sloZky, mechanické a dynamické vlastnosti a rlizné
tzv. faktory selektivity, které¥to posledné& uvedené faktory jsou nejdile?it&jSimi parametry

z hlediska pouZiti.

V nejdtleZit&jsi oblasti pouZivdn{i v praxi tj. v oblasti biochemického pouiivdni jsou
obzv148t& dlleZité ty elektrody, které Jsou vhodné pro kontrolovani iontovych pochodid
buné&éného metabolismu v organismu. 2z m&¥icich sond vhodnych pro m&feni biologicky dlileZitych
iontd jsou obzvl4&té vyznamné elektrody vhodné pro mé&¥eni kationtl ze skupiny zahrnujici sodik,
draslik, vépnik a ho¥&fik.

U Zivotnich pochodd je obzvi&5té dhleZité mé¥eni iontld drasliku. To vysvétluje velky
polet vyzkumnych praci tykajicich se vytvo¥eni elektrod selektivnich na draslik, zkoumdni
jejich vlastnosti a optimalizace jejich p¥ipravy.

Nejlep8i a? dosud pouZfitou elektrodou selektivni na draslik je iontové& selektivni

elektroda majic{ jakoZto aktivni sloZku valinomycin (3vycarsky patentovy spis &. 479 870).

Pro biologické pouZiti je nejvyhodnéji vlastnosti této elektrody jeji faktor selektivity
pot

K, Na
draslikovd elektroda na bdzi valinomycinu mé vy$$i nebo stejnou selektivitu na ionty alkalic-

na ionty sodiku: (K ) je asi 3 x 10_4. P¥i zkouSeni této elektrody bylo zjisténo, Ze
kych kovl velkého objemu (Rb+, cst) ne# na ionty drasliku K+, tj. tato elektroda mé&fi tyto
ionty lépe nebo s témé&¥ stejnou selektivitou jako draslik (1. A. R. Pioda, V. Stankova a

a W. Simon, Anal. Letters, 2 (1969) str. 665).

PondvadZ v p¥irodé& se ionty alkalickych kovd ¢asto vyskytuji spoledné, miZe byt takovato
shoda faktor® selektivity nevyhodnd v pfipadé draslikové clektrody pfipravené pro jiné ne?
biochemické Wdely.

VySe uvedené nevyhody je moZno odstranit bez patrnéjsiho sniZeni selektivity na ostatni
ionty, pouZije-li se jako iontové selektivni latky bis-kruhovych sloulenin, jejichz dva kruhy

jsou spolu spojeny p¥es alifaticky fetdzoc.

Kimura a spolupracovnici (K. Kimura, T. Macda, . "ai.na a v, Shono: J. Eickiroanal.

Chem. 95 (1979) ocix., 91-101, X. ¥Fimura, H. tamura, . Shono: Bull. Chem. Soc. Japan, 53,
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str. 547-548 (1980)) popsali dvd takovéto skupinové sloudeniny a jejich elektroanalytickad
data. Tyto slouceniny majlil spoleény strukturdlni ¢len: dveé benzo-15-kruhové-5 jednotky,

vadzané na dikavhoxylové kysecliny pres atomy kysliku nebo dusiku.

Praktickou pouZitelnost téchto sloucenin nclze poscudit, ponévadz elektroanalytické
zhodnoceni téchto slouenin neni ve vyse vminenjch pojednanich uvedeno; v #lédncich jsou v nich
pouze obsaZena data selektivity na ionty alkaiickych kovi.

Nyni bylo zjisténo, Ze n&které bis-kruhovd slouceniny splnuji pozadavek selektivity
na ionty alkalickych kovli a kovl alkalickych zemin. Tyto slouCenina obsahuji nitroskupiny,
vdzané na aromatickém kruhu bis-kruhové etherové strukturni jednotky, a fetézec spojujici
ob& kruhové etherové jednotky je vdzan na aromaticky kruh pfes urethanovou resp. mo&ovinovou

skupinu.

Uvedené nitroskupiny tvoii intramclekuldrné vodikovy mistek s NH-jednotkou urethanovd
resp. mo¢ovinové skupiny. Obé& tyto kruhovd ctherové jednotky zaujimaji optimdlni sterickou
polohu potfebnou k vytvdfeni komplexu pouze s iontem drasliku, ¢imZ vznika velkd selektivita

na draslik.

Je prekvapujici, Ze tato selektivita nezadvisi na povaze fet&zce spojujiciho obé kruhové

etherové jednotky (pocet heteroatoml a jejich typ) a na jeho délce.

Mnohé z novych slouéenin, vyrobengych zplsobem podle vyndlezu, jsou vhodné pro vytvoieni
elektrod selektivnich na ionty drasliku. Elektrody vyrobené z téchto novych sloulenin se vy-
znaduji toutéz citlivosti na koncentraci iontd drasliku jako je citlivost na koncentraci
drasliku elektrod na bdzi valinomycinu, pricem: jejich faktor selektivity na velkoobjemové
ionty alkalickych kovd je p¥iznivéjs$i (0,1 aZ 0,01) neZ faktor selektivity elektrod na bhédzi
valinomycinu, jejichz faktor selektivity je v rozmezi 4,6 aZz 0,5, pFifemZ vSak faktor selekti-
vity na ionty kovl alkalickych zemin je stejny jako u elektrod na bdzi valinomycinu
(KE?,% Mn++~1o'4) .

Nové slouéeniny, vyrobené zplsobem podle vyndlezu, je moZno zndzornit obecnym vzorcem 1

/,\o/\‘ ,'/\‘0/\
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(1)
kde
R znamend vodik nebo alkylovou skupinu s 1 aZ 4 atomy uhliku,

znamend 1 nebo 2,

1=

!
X znamend kyslik, siru nebo skupinu -NH,
Y znamend vodik nebo nitroskupinu, a

Z znamend chemickou vazbu, skupinu —CH2—, —(CHZ)2 az 47 -CHZOCHZ—, —CHZSCH2~,

—CHa—O—CH-CH—O—CH2~ nebo skupinu vzorce
2 { \
CH, CH

3 3
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Zplsob podle vyndlezu k vyrobé sloufenin obecného vzorce I spodivd v tom, Ze se

isokyandt obecného vzorce II

o ‘o Y
0(\ :@: (11),

kde

n a Y maji vySe uvedeny vyznam,

nechd reagovat se sloueninou obecného vzorce III

RX - CH, - 2 - CH2 ~ XR (I11),

2

kde

R, X a 2 maji vySe uvedeny vyznam,
v prost¥edi organického aprotického rozpoustédla. Reakci je moZno provddét p¥i teploté& v roz-
mezi 0 a® 50 °C v prost¥edi chlorovanych uhlovodikt, etherl, popfipadé v pritomnosti terci-

4rnich amin®, jako je triethylamin, v moldrnim mnoZstvi 0,1 aZ 0,5 %, jakoZto katalyz&toru.

Sloudeniny obecnych vzorcd IT a III se pouziji v moldrnim pom&ru 2:1. Vznikly produkt
se izoluje odfiltrovdnim nebo odpa¥enim rozpoust&dla a ndslednym p¥ekrystalovdnim z vhodného
rozpousté&dla, jakym je nap¥fklad ethylacetdt nebo methylisobutylketon.

Isokyanéty obecného vzorce I1I, pouZité jako vychozi l&tka p¥i zpdsobu podle vynédlezu,
nebyly v technické literatufe a% dosud popsdny. Slouleniny obecného vzorce I1 je moZno p¥fi-

pravit zndmymi postupy reakci slouleniny obecného vzorce IV

-
§ e

/~o_ 0 NH,

5
\%/
n
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ve klerdm
Y a n majl vyse uvedeny vyznam,
s fosgenom v prostiedi aromatickeho rozpouStédla o vysoké teploté& varu.

N&kterych z novych slouCenin, p¥ipravenych zplsobem podle vyndlezu, a jejich smési se

pouzivd jako aktivnich slozck iontové selektivnich elektrod takto:

a) zvolena sloufenina nebo sloudeniny se véleni do fdze tvofené polyvinylchloridovym
nosidem v hmotnostnim mnoZstvi 0,2 aZ 3 % za pouZiti vhodného zméklovadla, jako jsou estery

kyseliny ftalové, estery kyseliny sebakové nebo o-nitrofenyloktylether.

b) Zvolend sloudenina nebo sloudeniny se v&leni do silikonového kauluku nebo do jiného
polymeru, jako je napfiklad polyamid, polyvinylchlorid, polyethylen, jehoZ? dielektrick4 kon-

stanta je v rozmezi 2 aZ 30.

c) Zvolend slouenina nebo slou&eniny se nanesou na pérovitou membrdnu, rozpu$té&né ve

ve vhodném rozpoudtddle, s vyhodou ve zmékfovadlech uvedenych v odstavci a).

Membrany, p¥ipravené jak vySe popsédno, se umisti do vhodné elektrody a spoji s vhodnou

referen&ni elektrodou k vytvo¥eni analytického p¥istroje.
P¥iklady

PF¥iprava isokyandtu obecného vzorce II

0,1 molu aminosloudeniny obecného vzorce IV se rozpusti v 500 ml chlorbenzenu a vznikly
roztok se za st4lého michdni a pfivddéni fosgenu p¥ida ke 150 ml chlorbenzenu nasyceného
fosgenem p¥i teploté mistnosti. Pak se reakéni smés pomalu zahfeje aZ na teplotu varu.

KdyZ ustane unikdni plynného chlorovodiku, preru$i se pf¥ivod fosgenu a nadbytek fosgenu
se vyZene za varu uvadénim plynného dusiku a argonu (po dobu asi 1,5 a% 2 hodin). Poté se
chlorbenzen oddestiluje za sni%eného tlaku a zbytek se pfelisti jak uvedeno v tabulce I.

VySe popsanym postupem se p¥ipravi tyto sloufeniny:

(I1a) 2-nitro-4,5-(1",4 ,77,107,13 -pentacyklopentadec-2"-en)fenylisokyanat,

(fIb) 3,4-(1",47,7 7,107 ,13 -pentaoxacyklopentadec-2"~en) fenylisokyanét,

(1Ic) 3,4-(17,47,77,107,137,16 -hexaoxacyklooktadec-2 -en) fenylisokyanat.
Tabulka I

Sloudenina obecného vzorce II

Odaje z piipravy 4 -isokyandtobenzo-m-kruhu-n a jeho fyzikdlni a spektroskopickd data
p¥iklaad

&. (I1) n Y Zpusob Teplota Analyza (%) IR spektrum Mole-
vyroby tani empiricky vypo&- nale- (cm_l) kulové
°c vzorec teno zeno N=C=0 hmot-
molekulové nost
hmotnost M* (%)
1 " a 1 N0, krystalizace 116 CygHygN,0g C 50,85 51,19

H 5,12 4,81 2 270 -
smés benzenu
s benzinem 354 N 7,91 7,81



247158 6

pokracovdni tabulky 1

P¥iklad (II) n Y Zplsob ‘Teplota Analyza (%) IR spektrum Mole-
&. vyroby tani empiricky vypod- nale- (en™ ) kulové
°c vzorec teno zeno N=C=0 hmot-
molekulovd nost
hmotnost M (%)
2 b 1 H vakuové 38 C15H19N06 C 58,24 57,89
destilace H 6,19 6,59 2 300 309
a) 309,30 N 4,53 4,34 (35)
3 < 2 H vakuové b) C17H23NO7 Cc 57,78 57,93
destilace H 6,56 6,71 2 290 353
353,36 N 3,96 3,89 (3,7)
a) Teplota téni: 150 a% 152 °¢/13,3 Pa b) Teplota t&nf: 168 a¥ 180 °c/13,3 Pa

vyté&Zky: a: 94 %; b: 70 %; c: 74 3%

P¥iprava dvoukruhovych sloudenin obecného vzorce I

Roztok 0,2 molu isokyandtu (vzorce IIa, b, c¢) v 500 ml bezvodého dioxanu nebo bezvodého
chloroformu se michd p¥i teploté mistnosti po dobu 1 aZ 2 hodin s 0,1 molu vhodného glykolu
(6,2 g ethylenglykolu, 10,6 g diethylenglykolu, 12,2 g thioethylenglykolu, 19,8 g 2,2 -bis~
~hydroxyethylpyrokatechinu, 12,8 g 2,5-dihydroxymethylfuranu, 13,9 g 2,6-dihydroxymethylpyri-
dinu) nebo s 0,1 molu alfa,omega-polymethylendiaminu (6,0 g ethylendiaminu, 7,4 g 1,3-pro-
pylendiaminu, 11,6 g 1,6-hexamethylendiaminu). P¥i pouZiti sloufenin obsahujicich hydroxylové
skupiny se pouzije 0,005 molu triethylaminu jakoZto katalyzdtoru.

Izolovani

a) JestliZe se vznikly produkt vyluduje v podobé& sraZeniny, odfiltruje se, promyje

dioxanem nebo chloroformem a piekrystaluje z rozpouStédla uvedeného v tabulce II.

b) JestliZe se produkt nevyluduje, pak se rozpou$té&dlo oddestiluje za snifeného tlaku
a zbytek se pFekrystaluje z rozpoustddla uvedeného v tabulce II.

Dadle uvedend =louleniny byly pripraveny jak vySe uvedeno:

(Ia): ethylen-,,2-bis=N~/2"-nitro-4~,5"-(1",4",7",10",13"-pentaoxacyklopentadec-2"~
-en) fenyl/~karbamdt

(Ib): ethylen-1,2~bis-N-/3",4 ~-(1",4",7",10",13",16"-hexaoxacyklooktadec-2"-en)-fenyl/-
-karbamét

{Ic): diethylether-2,2 -big-N-/2"-nitro~-4",5"~{1"",4"*",7"",10"",13" -pentaoxacyklopenta-
dec-2""-en) fenyl/-karbamit

(Id): diethylether-2,2 ~bis-N-/3",4"-(1"7,4"7,7"7,10" ;13" -pentaoxacyklopentadec-2""-
-en)-fenyl/~karbamit

(Ie): diethylethexr-2,2 =bis-N-/3",4"-(L"",4"",7"",10"

,13"7,16" ~hexaoxacyklooktadec~

~2" " -en-fenyl/-karbamdt

(If): diethylsulfid-2,2 -bis-N-/2"-nitro-4",5"-(1"",4"",7"",10"",13" -pentaoxacyklo~

pentadec~2""-en) ~fenyl/karbamdt
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(Ig): diethylsulfid-2,2 -bis=N-/3",4"-(1" ", 4", 7" ,10"",13" -pentaoxacyklopentadec-2""
-en)~fenyl/-karbamat

(Ih): diethylsulfid-2,2 =Lis=N=/3",4"-(1"",4"",7"",10"",13"",16" - hexaoxacyklooctadec~

-2""~en)~fenyl/karbamdt

(Ii): (1l,2-fenylendioxy)-dicthyl-27,2"-bis-N-(3"",4" " =(1"",4"",7"",10"",13""-pentaoxy~
cyklopentadec-2""-en) -fenyl/~karbamdt

(Ij): (1,2-fenylendioxy)-diethyl-2",2"~bis=N=(3"",4" "= (1"", 4"", 7"" 10"", 13"",16""~
-hexaoxacyklooktadec-2""~en)-fenyl/~karbamit

(Ik): (1,2—fenylendioxy)—diethyl—Z‘,2"—bis—N—/2"‘—nitro—4"',5"‘—(l"";4"“,7"",10"",l3""—

-petntaoxacyklopentadec~2""~en)~fenyl/~karbamdt

(I1): 2,5-bis~/2"-nitro-4~,5 -(1",4",7",10",13"~pentaoxacyklopentadec-2"~en)-fenylkarba-
moyloxymethyl/-furan.

vytdZek: 60 aZ 85 %

Charakteristické ddaje vySe uvedenych sloulenin (teplota tdni, rozpoustédlo p¥i ptekry-

stalovdni, IR spektrum, 1H—NMR spektrum, analyza) jsou uvedeny v tabulkdch II aZ IV.
Tabulka I1

(I) Teplota tdni, analyza, udaje tykajici se IR spektra karbamédtl obecného vzorce T,
kde X znamend kyslik

P¥iklad (I) n Y Z Teplota Enpiricky Analyza (%) IR (KBr)
. . O « -1
C. tdni ~C vzorec vypoCteno nalezeno cm
molekulova NM N-C~0
ulova v Vv ¢
hmotnost @]

2.1. a 1 NO, - 170~172 C32H42N4O18 C 49,87 49,54
5,49 5,94 3 320 1 735

a) 770,67 N 7,27 6,96

2.2. b 2 H - 130~-132 C36H52N2016 C 56,23 56,16
6,82 7,11 3 270 1 690

b) 768,79 N 3,64 3,45

2.3, c 1 N0, -CH,OCH,- 98 CaHeNg0 g c 50,12 50,27
5,69 5,58 3 320 1 735

a) 814,72 N 6,88 6,72

2.4 d 1 H ~CH,OCH,~ 84 C34H48N2015 C 56,35 56,33
) 6,68 7,07 3 260 1 715
b) 727,72 N 3,87 3,95 1 690

2.5 e 2 H «CHZOCHZ— 64 C3BH56N2017 C 56,14 56,04
6,94 7,33 3 280 1 715
b) 812,84 N 3,45 3,44 1 690

2.6. f 1 NO2 —CHZSCHZ— 100 C34H46N40185 C 49,16 48,92
H 5,58 5,64 3 320 1 740

a) 830,70 N 6,75 6,15
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pokracovani tabulky IT

P¥iklad (I) n Y Z Teplota Empiricky Analyza (%)
&. tani °c vzorec vypolteno nalezeno
molekulova
hmotnost
2.7, 1 . - 5
g H CH23CH2 135 C34H48N2014S C 55,13 55,28
H 6,53 6,96
b} 740,70 N 3,78 3,77
2.8. h 2 H -CH
2SCH2 87 C381‘156N2016S C 55,06 54,56
H 6,81 7,30
b) 728,82 N 3,38 3,16
Pfekrystalovani: a) z ethylacetdtu
b) z methylisobutylketonu
Tabulka II1
Karbamédty obecného vzorce I, kde X znamend kyslik
ddaje tykajici se NMR spekter delta (ppm) (cpCl,, TMS)
P¥iklad (I) m/n Y 7 Ar-H 0-CH, (kruhu)
&,
2.1 a 15/5 NO - 7,67/s,2H Ar-H-6/ 3,6-4,4/m,32H/,

8,10(s,2H Ar-H~3/

IR (XBr)
en™!

v NM un—F-o
|

3 280 1 715
1 690

3 27¢ 1 715
1 690

4,45 (s, 4H QSg—Cﬂz/

2.2, b 18/6 H . 6,77/s,4H Axr-H-5,6/ 3,5-4,2/m,40H/ 4,37/s,4H %—O—CHZ/
6,98/s,2H Ar-H-3/ 0
2.3. c L5/5 N02 —CH20CH2— 7,58/s, 2H Ar-H-3/ 3,6-4,5 /m,40H/
8,05/s,2d Ax~H-6/
2.4, d 15/5 H —CH20CH2- 6,76/s,4H Ar-H-5,6/ 2,2-4,5 /m,40H/ c)
7,13/s,2H Ar-H-3/
2.,5. e 18/6 H —CHZOCHZ— 6,82/s,40 Ar-H-5,6/ 3,5-4,% /m,48H/
7,10/s,2H, Ar-H-3/
2,6. f 15/5 NO2 —CH25CH2- 7,61/s,2H, AR-H-3/ 3,5—4,6/m,a’ 2,90/t,44 S~CH2/ a)
8,05/s,21 Ar-H-6/ 4,36/t,%—O—CH2 a)
¢}
2.7, g 15/5 H -CH,SCH,- 6,75/s,41l Av-H,5,6/ 3,5-4,5 /m?) 2,83/t,4H S-CH,/
4,33/t,C-0-CH, a)
]
2.8. h 18/6 1 -CH,SCIL,~ 6,RG/s, 411 Ar-H-5,6/ 3,6-4,S/mb) 2,88/t,4H S-CH,/
ST 2,22/s, 20 Ar-u-3y 4,38/¢,C-p-cHy/ )
@) : brutto celek 3a 1t b) brutto celek 44 1 ¢) Skupina CH2 fetdzce je naznafena
d) @ vazebnd konstanta ve véech piipadech 0 = 6 1z »vznikem z multipletu pfi 3,34 a
) 4,31 ppm
2.9, (i) n znamena 1
teplota tini: 145 - tho 90 (2 cthylalkeholu) ¥ znamend vodik
Analyza pro CAn”ufoJ‘ (X106, Y znamena skupinu vzorce (3
vypodteno: ¢ A4, oAl N 3,43 %

nalezeno: ¢ L, 40 ' Lt h N 3,07



= -1 -1

IR spektrum: J N=C~ 1 690 cm y NH 3 280 cm
(KBr) 0
NMR spektrum delta (ppm) 660 MHz, CDCl3, TMS:

3,5-4,6 0-CH, (m, 40H)

6,76 Ar-H-5,6 (s, 4H)

6,93 Ar-H (s, 4H)

7,12 Ar-H-3 (s, 2H)
2.10. (13)

teplota téni: 109

°c {(methylisobutylketon)

n znamend 2
Y znamend vodik

% znamend skupinu vzorce (3)
.

Analyza pro C44J60N2018 (904,92)
vypodteno: C 58,39 H 6,68 N 3,10 ¢
nalezeno: ¢ 58,35 H 7,07 N 3,27 &.
~° -1 -1

IR spektrum: yN-CZ 1 685 cm VNH 3 250 cm
NMR spektrum delta (ppm) (60 MHz, CDC13, TMS) ¢

3,4-4,6 0-~CH,, (m,48H)

6,76 Ar-H-5,6 (s,4H)

6,92 Ar -H (s,4H)

7,14 Ar~H~-3 {s,2H)
2.11. (Ik)
teplota téani: 118-119 °c n znamend 1

Y znamend NO2
Z znamend skupinu vzorce (3)
Analyza pro Caol50¥4%20 (906,8)
vypo&teno: C 52,98 H 5,56 N 6,18 %
nalezeno : C 52,87 H 5,24 N 6,55 %.
IR spektrum 0
& -1 -1
(KBr) Y N-C 1 735 cm Y NH> 3 300 cm
o]

2.12, (I1)

teplota téni:

Analyza pro C36H44N4019

vypocteno: C 51,67
nalezeno : C 52,39
IR spektrum V N-C
(KBr)

NMR spektrum
3,60-4,40
5,10

190 - 192 “C

[e]

(ze sm&si toluenu s benzenem n znamend 1

Y znamend NO

247158

Z znamend skupinu vzorce (2)

2
(836.7)

H 5,26 N 6,69 %

H 5,95 N 6,67 %.
»° -1 -1

1 730 cm ¥ NH 3 350 cm

N o

ppm (60 MHz, CDC13, TMS)

O—CH2 (m, 32H) kruh

-CH,- (furan) (s,4H)

2



247158 10
6,39 ~CH=(furan) (s,2H)
7,28 Ar-H-3 (s,2H)
7,60 NH (2H)
8,05 Ar-H-6 (s,2H).

Tabulka Iv

Teplota tédni, analyza a Udaje tykajici se IR spektra moCovin obecného vzorce Ia - 4

P¥iklad Teplota Empiricky _Analyza (%) V{cm-l) 0
8. (ry v 7 tdni vzorec vypo&teno nalezeno VNH VH-C(:f
(°c) molekulovd N
hmotnost
2.13. p N02 —CHZ— 235 C33H46N6016 c 50,64 50,31
5,92 6,23 3 370 1 700
782,73 N 10,74 10,38
2.14. q H —(CH2)4— 183 C33H48N4O12 C 57,21 56,64
6,89 7,27 3 280 1 620 1 660
692,66 N 8,09 7,67 Siroky
2,15, «r N02 —(CH2)4— 230 C36H52N6016 C 52,42 52,50
6,36 6,44 3 370 1 690
824,80 N 10,19 9,70
2.16. s H —(CH2)4- 183 C36H54N4012 C 58,84 58,69
7,41 7,68 3 280 1 630 1 680
734,80 N 7,63 7,39 Siroky
2.,17. t N02 —(CHZOCH2)2
153 c36H52N6018 C 50,46 50,31
H 6,12 6,26 3 380 3 300 1 690
856,83 N 9,81 9,74

PREDMET VYNALEGZU

Zplsob vyroby komplexotvornych kruhovych etherd obecného vzorce I

(\0/"*\0 Y Y o 0
0 :I:::I: :I:::I:; _32\
%/0 0 NR_ X-CHy-Z-CHy-X  NR' o ; /O—\n
qv ~ N \1_/
(I},
kde

R znamend vodik nebo alkylovou skupinu s 1 a%Z 4 atomy uhliku,

n znamend 1 nebo 2,



11

X znamend kyslik, siru nebo skupinu -NH,
Y znamend vodik nebo nitroskupinu, a

Z znamend chemickou vazbu, skupinu -CH

9 —'(CHZ)Z as 4-+ "CH,OCH,=, ~CH,SCH,-,
-CH,~0~CH-CH-0-CH,~ nebo skupinu vzorce
! A
CH; CHy

N
Y (1),

“CHy O O CH,
\

77 (3),

[—

vyznatujici se tim, Ze se isokyandt obecného vzorce II

=0 0.
¢ ~
e
! )
x.. 0 .P (11},
H - -

kde n

n a ¥ maji vySe uvedeny vyznam,
nechd reagovat se sloudeninou obecného vzorce III
RX - CH2 -7 - CH2 - XR (I11),

kde

R, X a Z maji vySe uvedeny vyznam,

247158

v prost¥edi organického aprotického rozpous$tédla p#i teploté v rozmezi 0 aZ 50 ¢ p¥i moldr-

nim pom&ru sloudenin obecnych vzorcd II a III 2:1 pop¥ipadé v pfitomnosti 0,1 aZ 0,5 moldrnich

% tercidrniho aminu, s vyhodou triethylaminu, jakoZto katalyz4toru, naeZ se vznikly produkt

obecného vzorce I izoluje.
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