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Vynélez sa tyka tiopyridinovych derivdtov
5-nitro-2-vinylfurdnu obecného vzorca I &Z
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a spOsobu ich pripravy.

Zlt&eniny a spdsob ich pripravy podla vy-
nédlezu nie sti doposial v literattire popisané.
.- Podstata spdsobu pripravy latok podla vy-
nélezu spofiva v tom, Ze 5-nitro-2-furylvi-
nylhalogenidy alebo kvartérne amdniové so-
li obecného vzorce 1V
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kde X'je chlér, brém, jod, trimetylaménium-
bromid, pyridiniumbromid, reaguji so sub-
stituovanymi 2-, 3- alebo 4-merkaptopyridin-
mi v pritomnosti bazickych &inidiel, ako sd
uhliditany alkalickych kovov, hydroxidy al-
kalickych kovov, organické bdzy ako trime-
tylamin, trietylamin, pyridin v prostredi vody
a organickych rozpustadiel zo skupiny kva-
palnych aromatickych uhlovodikov ako ben-
zén, toluén, xylén, éterov ako dietyléter, 1,2-
-diuretoxyetdn, tetrahydrofurdn, dioxén,
ketonov ako acetén, metylketén, dalej v di-
metylformamide, dimetylsulfoxide, hexame-
{ylfosfotriamide alebo ich zmesiach s vodou,
za pritomnosti katalyzédtora fdzového pre-
nosu ako tetrabutylamoOniumhydroxid, - tri-
etylbenzénaméniumbromid, trimetylbenzyl-
amoOniumbromid v rozmedzi tepldt 10 aZ 150°
Celsia.
Reakcia prebieha podla rovnice:
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kde X znamené to isté ako vo vzorci IV.

V¢hoda spOsobu pripravy tiopyridinovych
derivdtov 5-nitro-2-vinylfurdnu podla vyné-
lezu spodiva v tom, Ze syntézy si jednostup-
fiové a vychddza sa z pomerne dostupnych
surovin za ziskania produktov vo vysokych
vytaZkoch a ¢istote. Zltfeniny predstavuji
novid skupinu antibakteridlnych prepardtov
5-nitro-2-vinylfurdnu.

Predmet vyndlezu ilustrujd, ale neobme-
dzuja nasledujice priklady:

Prfklad 1

2,18 g (0,01 mol) 5-nitro-2-furylvinylbro-
midu cis (Z) sa rozpusti v 50 ml aceténu a
pri 60 °C sa prid4 roztok pozostéavajici z 1,2
g 2-merkaptopyridinu, 0,5 g NaOH a 15 ml
vody. Po 15 hodindch mie$ania a zahrieva-
nia sa rozpu¥tadlo oddestiluje do sucha.
Zvy$ok sa rozpust{ v benzéne a chromato-
grafuje na kolone silikagélu ({150 aZ 250
mesh, eluent benzén).

Ziskalo sa 2 g (80 %) 5-nitro-2-furylvi-
nyl-2-pyridylsulfidu (I) o t. t. 90 aZ 92°C,
ako Zlto-oranZovej kry$talickej 14tky.

Pre C11HsN203S (248,24)

vypoéitané:
53,23 % C, 3,21 % H, 11,28 % N, 12,92 % S,

néjdené:
53,05 % «C, 3,11 % H, 11,03 % N, 12,81 % S.

UF spektrum [melané na pmstrou uv Vis
v metanole):

Amax = 273 nm,

Amax = 303 mn,

Amax = 402 nm.

IC spektrum (merané na pristroji UR-20
v CHCI3):
yNo, = 1550, 1560, 1315, 1335 cm~1;
yo=c = 1605 cm~1;
Yc-0-c = 1010 cm~1L

Priklad 2

27 g 5-nitro-2-furylvinyltrimetylaménium-
bromidu sa rozpusti v 500 ml vody a k in-
tenzivne mieSanému roztoku sa pridd roztok
20 g 2-merkaptopyridinu a 15 g uhliéitanu
sodného v 250 ml vody. Po 30 minttach vy-
ludend Zlto-oranZovd zrazenina sa odfiltru-
je -a rozpusti v éteri, Vodnd vrstva po 30
minttach (4krét) sa extrahuje s 250 ml éte-
ru. Spojené éterické extrakty sa sufia s
MgSO4 a po odfiltrovani sufidla sa odparia
do sucha.
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Ziskalo sa 22 g (90 %) 5-nitro-2-furylvi-
nyl-2-pyridylsulfidu o t. t. 90 aZ 92 °C.

Priklad 3

27 g 5-nitro-2-furylvinyltrimetylaménium-
bromidu a 20 g 4-merkaptopyridinu sa zmie-
3a podobne ako v priklade 2 a po analogic-
kej reakcii sa ziskalo 22 g (90 %) 5-nitro-
-2-furylvinyl-4-pyridylsulfitu o t. t. 128 aZ
132 °C.

Pre C11HsN203S (248,24}

vypoditané:
53,22 % cC, 3,21 % H, 11,28 % N, 12,92 % S,

néjdené:
53,34 % C, 3,27 % H, 11,04 % N, 12,72 % S

UF spektrum (merané na pristroji UV VIS
v metanole}:

Amex = 293 nm,

Amax = 391 nm.

Priklad 4

22 g b5-nitro-2-furylvinylbromidu v 240 ml
1,2-dimetoxyetdnu sa zmieSa s 20 g 4-mer-
kaptopyridinu a 20 g uhli¢itanu draselného
v 120 ml vody. Po 10 hodindch refluxu sa
rozpus§tadlo oddestiluje a zvySok sa &isti
chromatograficky na stipci silikagélu (elu-
ent benzén-chloroform).

Ziskalo sa 20 g (80 %] 5-nitro-2-furylvi-
nyl-4-pyridylsulfidu o t. t. 128 aZ 132 °C.

Priklad 5

2,2 g b5-nitro-2-furylvinylbromidu sa roz-
pusti v 25 ml tetrahydrofurdnu a za inten-
zivneho mieSania sa pridé roztok 2 g 3-mer-
kaptopyridinu a 1 g hydroxidu litneho a 1 g
hydrozidu sodného v 25 ml vody. Po 10 ho-
dinéch refluxu sa rozpiustadlo oddestiluje do
sucha a zvy3ok sa €isti chromatograficky na
koldne silikagélu (eluent benzén]).

Ziskalo sa 1,7 g 5-nitro-2-vinyl-3-pyridyl-
sulfidu.

Priklad 6

10 g 5-nitro-2-furylvinylpyridiniumbromi-
du sa rozpusti v 500 ml etanolu a za inten-
zivneho mieSania sa pridalo roztok 10 g 4-
-merkaptopyridinu a 10 g uhli¢itanu sodné-
ho v 150 ml vody. Po 10 hodindch mie8ania
pri teplote laboratéria sa rozpd$tadlo odpari
do sucha za vdkua a zvySok sa &isti chro-
matograficky na koléne silikagélu.
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Ziskalo sa 3 g 5-nitro-2-furylvinyl-4-pyri-
dylsulfidu o t. t. 128 aZ 132 °C.

Priklad 7

10 g 5-nitro-2-furylvinylpyridiniumbromi-
du sa rozpusti v 25 ml hexametylfosfortri-
amide a za intenzivneho mieSania sa prida
roztok 10 g 4-merkaptopyridinu a 10 g uhli-
gitanu sodného v 15 ml vody. Po 2 hodindch
miegania pri teplote 150°C sa rozpuastadlo
odpari do sucha za védkua a zvy3ok sa Cisti
chromatograficky na koldne silikagélu.

Ziskalo sa 3 g 5-nitro-2-furylvinyl-4-pyri-
dylsulfidu o t. t. 128 aZ 132 °C.

Antibakteridlne G¢inky:

Biologickd aktivita l4tok podla vynalezu
sa zistovala metédou antimikrobidlneho
creaningu, ktory pozostdva z antibakterial-
neho a antifungdlneho creaningu.

Antibakteridlny a antifungdlny creaning
sa robil difdznou platiiovou metddou podla
Acta Fac. Nat. University Komenského, Mik-
robiolégia 4, 1976.

Po 24 hodindch inkubdcie v termostate sa
merala velkost inhibiénych z6n a hodnotila
sa miniméalna Géinnéd koncentrdcia MIC. Tes-
tované koncentracie: 200, 50, 12,5, 3,125 ug/
/disk.

Latka podla vynélezu Bacillus subtilis Staphilococcus S{reptococcus
v8eobecného vzorca aureus facealis
I 3,1 3,1 12,5
11 3,1 3,1 12,5
111 3,1 31 12,5
Létka podla vynélezu Escherichia coli Proteus vulgaris Pseudomonas
vieobecného vzorca aeruginosa
I ‘netestov. netestov. netestov.
I1 netestov. netestov. netestov.
111 3,5 3,1 3,1

Antifungdlne G&inky:

Latka podla vynalezu
vSeobecného vzorca

Candida pseudotropicalis

Aspergillus niger

I netestov. 50,0
11 netestov. 50,0
11 ‘ 12,5

PREDMET VYNALEZU

1. Tiopyridinové derivdty 5-nitro-2-vinyl-
furdnu obecného vzorca I aZ III

N
oaw—@-cmc#f-y@ (1)
ON—@—CH—CH—-S N
2 = ],\/j (1)

N

/NP /4
oL d-crecu-s{ Y )

2. SpOsob pripravy latok obecnych vzor-
cov I aZ III podla bodu 1 vyznaCujaci sa
tym, Ze 5-nitro-2-furylvinylhalogenidy ale-
bo kvartérne amoniové soli obecného vzor-
calv

OZN —@—CH=CH”X

(1v)

kde X je chlér, brom, jo6d, trimetylamonium-
bromid, pyridiniumbromid reagujd so sub-
stituovanymi 2-, 3- alebo 4-merkaptopyridin-
mi v pritomnosti bazickych ¢&inidiel ako si
uhliditany alkalickych kovov, hydroxidy al-
kalickych kovov, organické bazy ako trime-
tylamin, trietylamin, pyridin, v prostredi vo-
dy a organickych rozpdstadiel zo skupiny
kvapalnych aromatickych uhlovodikov ako
benzén, toluén, xylén, éterov ako dietyléter,
1,2-dimetoxyetdn, tetrahydrofurdn, dioxan,
ketonov ako aceton, metylketdn, dalej v di-
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7 , 8
metylformamide, dimetylsulfoxide, hexa- etylbenzylamoniumbromid, trimetylbenzyl-
metylfosfotriamide alebo v ich zmesiach s améniumbromid v rozmedzi- teplét 100 aZ
vodou, za pritomnosti katalyzéatora fadzového 150 °C. '

prenosu ako tetrabutylaméniumbromid, tri-

Severografia, n. p., zavod 7, Most E Cena 2,40 K&s
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