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(54) 1- / 5-nitro-2-furyl/- 2- brom - acetylén a spésob jeho pripravy

Vyndlez riedi priprpvu novej latky

1-(5-nitro-2-furyl)-2-bromacetylénu

{ >4:s C - Br

vzorca

02N -

0

. Podstata spdsobu pripravy léitky po-
dla vynalezu spo&iva v tom, Ze
" 5=nitro-2-furylvinylidénbromid reaguje
s alkalickymi hydroxidmi, alkoholdtmi,
benzyltyimetylamoniumhycroxidom, tetra-
" butylamoniumhydroxidom v prostred{ or-
ganickych rozpistadiel ako su étery,
aromatické kvapalné uhlovediky, alkoholy
alebo ich zmesi sovodou v rozmedz{
tepldt -10 aZ 40 'C,

Latka podla vynélezu vykazuje v§-
razné bakteriocidne, fungicidne a anti-
. protozodlne vlastnosti.
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Vynéles sa tyke 1-/5-nitro-2-furyl/-2-brémacetylénu a spd-:
" sob jeho pripravy. :

1-/5-nitro-2-furyl/-2-brémacetylén doteraz nebol popisany.

Podstate spdsobu pripravy 1-/5-nitro-2-furyl/-2-bromacety-
1énu podia vyndlezu spoéiva v tom, Ze 5-nitro-2-furyl-vinylidén-
dibromid resguje s bAzickym Sinidlom vybratym zo skupiny tvore-
nej ako s alkalickymi ako Li, K, Na, Ca hydroxydmi a alkoholdtmi
C1 a% C5 dalej s benzyltrimetylaméniumhydroxydom, benzyltrietyl-
eméniumhydroxydom, tetrabutylaméniumhydroxydom v prostredi orga~
nickych rozpus%adiei ako si éteri ako dietyléter, dimetoxyetén,
tetrahydrofurdn, dioxédn v aromatickyeh kvapalnych uhiovodikoch
ako v benzéne, touléne, nitrobenzéne dalej v alkoholoch C1 a¥ C5
a vo vode alebo v ich zmesiach s vodou v rozmedzi tepldt -10 aZ
40 °c.

Reskcia prebieha podia schémy:

—ﬂ b CH = C B béd ; 0 -ézﬁs§- cC=¢C B

Br
ako bdzy sa pouzili:

) @) &)
MOH, MOR, CHCH 2N/cﬁ /3 OH, cénscnan/ CH,CH, /3 OH,

: D ) ,
/C4H9/4N OH 3 M = Li, X, Na, Ca; R = ¢H3, Collg, CqHa, CyHgs

05H11, 1-03H7, terc-C4H9.
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Vyhoda sposobu pripravy podia vynélezu spodiva v tom, Ze
syntézy si jednostupnové a siskany produkt je vo vysokej Sis-
tote. 1-/5-nitro-2-furyl/-2-bromacetylén vykazuje virazné bak-
tericidne, fungicidne a antiprotozodlne vlastnosti v koncentré-
¢ii 3-50 ppm. /Staphyllococcus aureus, Bacillus subtilis, Esche-
richia coli, Pseudomonas aeruginosa, Aspergillus niger, Candida -
pseudotropicalis, Euglena gracilis/. :

Biologickd aktivita uvedenych 1étok sa testovale metodou
antimikrobidlneho screeningu, ktory pozostéval‘z antimikrobidl-
neho, antifungdlneho a antiprotozodlneho screeningu.

Antibakteriélny a antifungélny screening se prevédzal plat-
novymn difdznym testom
Testované kmene: Staphylococcus aureus CCM 885'
Bacillus subtilis CCM 2216
Escherichia coli CCM 5172
Pseudomonas aeruginosa CCM 19§0
Aspergillus niger F 300 |
Cendida preudotropicalis |
Testované koncentrdcie 200, 50, 12, 5 a 3.125 ug/disk,

Po 24 hod. inkubdeii v termostate pri teplote 37 °C sa mera-
11 velkosti inhibidnfch zon & hodnotili minimdlne inhibidné kon-
centrdcie danej ldtky. | :

Ako biologicky aktivne létke md%e byt pouZitd vo forme roz-
toku, sprayu a suspenzii pre pripravu antibakteridlnych a anti-
fungdlnych pripravkov vo veterindrnej medicine, ochrane Zivotné-
ho prostredie, vod... atd.

Predmet vyndlezu ilustrujd, ale neobmedzuji nasledujice pri-
kledy:

Priklad 1

30 g 5-nitro-2-fubylvinylidéndibromidu sa rozpusti v 200 ml
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- 95 % etanolu a po kvapkdch sa pridd pri 0 ° k 40 g NaOH v 500
ml 95 % etanolu. Po 10 min. reakdni zmes se 10 hod. miede pri
teplote laboratoria & po ochladeni na -5 °C neutralizuje s cca
60-65 ml CHBGOOH. Po odpareni rozpidfadla zvySok sa Sisti chro-
-matograficky na kolone silikagelu. Ziska sa 15 g 1-/5—nitrc—2-fu—
ryl/-a-bromacetylénu o t t. 86-87 °c,

1= /S-nitro-z-furyl/-2-bromacetylén je zlidenina sumdrneho
vzorca CgH,BrNO,. Molekulovd hmotnost 216. T. topenia 86-87 ce
(benzen, hexan). ' ‘

Pre C6H BrNO, vypoﬁitané 33,36 % ¢, 0,93 % H, 36 99 % Br
nédjdensé .- 33 05 % ¢, 0,80 % H, 37,45 % Br

. 1H NMR spekirum se meralo ns spektrometri Tesla BS v CDC 13
ze. poufitie inertného standardu tetrametylsildnu. :

Spektrum vykazuje tieto charakteristické pdsy.

H3 = 6,96 ppm H4 = 7,25 ppm | JE3H4 = 4AHz

Priklad 2

K 100 ml i-propanolu sa pridd 2,5 g sodika a pri 5 °C za
intenzivneho mieSania prileje 30 g 5-nitro-2-furylvinylidéndi-
bromidu v 100 ml i-propenolu. Po 30 min. pri teplote laborato-
ria reakdnd zmes spracoviva ako v priklade 1. Ziska sa 11 g
1-/5-nitro-2-furyl/-2-brémacetylénu o t.t. 86-87 °C (heptén).

Priklad 3

K mieSanému roztoku 30 g 5-nitro-2-furylvinylidéndibromidu
v 150 ml terc. butanole sa pridd pri 5 % 12 g terc. butanoldtu
draselného v.150 ml. terc. butancle. Po 5 hod. mieSenia pri tep~-
lote laboratoria rozpisfadlo sa oddestiluje za vékua. ZvySok sa
extrahuje do éteru a po premyti s vodou sa éter oddestiluje do
sucha. ZvySok sa rozpusti v benzéne a 8isti chromatograficky na
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kolone silikegelu (150-250) mesh eluent benzen, chloroform).
ziska sa 11,5 g oranfovej litky o t.t. 84-87 °C %.j. 1-/5-nitre-
~2-furyl/-2-bromacetylénu.

Priklad 4

K 30 g 5-nitro-2-furylvinylidéndibromidu v 200 ml benzéne
pri 10 °C pridd 50 g 40 % roztoku benzyltrimetylaméniumhydroxydu
v metanole, Pri 24 hod. pri teplote laboratoria sa reak&nd zmes
oddestiluje za vdkus a spracovédva analogicky ako v priklade 3.
7iska sa 17 g 1-/5-nitro-2-furyl/-2-brémacetylénu o t.t., 87 °C.
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1. 1-/S-nitro—2—fufyl/—2—br6macety1én vzorca

OzN-é/ §- C=C - Br
0

2, Sposob pripravy 1=/5-nitro-2-furyl/-2-brémacetylénu pod-
1a bodu jedna vyznaleny tym, Ze 5-nitro-2-furylvinylidéndibromid

vzoreca : B
LBT
ozn-é?o S_ i = ¢

Br

sa nechd reagovat s alespon jedmou bdzou vybratou zo skupiny tvo-
renej alkalickymi hydroxidmi vzorca LiOH, KOH, NaOH, Ca(0H),; el-
koholdtmi C1 aZ C5 vzorca CHBOM, 02H50M, CBH7OM, 1-03H70M, 04H90M,
terc-c4H90M, CSHnOM kde M je Li, Na,pK, Ca, benzyltriﬁetylamonium_.w
hydroxydom vzorga CgH~CH 9(GH3)3.OH, be?zyltrietylamoniumhydroxydom
vzorca.86H5:CH2N(02H5)3.OHﬂ tetrabutylamoniumhydroxydom vzorce
(C4Hg),N.CH v prostredi organickfch roZpﬁé%adiel ako si étery ako
dietyletér, dimetoxyetdn, tetrahydrofurdn, dioxdn, v aromatickych
kvapalnych uhiovodfkoch ako benzén, toluén, nitrobenzén v alkoho-
loch C1 aZ C5 a vo vode alebo v ich zmesiach s vodou v rozmedzi
tepldt -10 aZ 40 °C, |
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