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Vynélez sa tyka spOsobu pripravy novych
latok 4-X-fenylhydrazdénov e-trichlérmetyl-
sulfonyl-5-nitro-2-furaldehydu vzorca

kde

X je vodik, metyl, chlér, kydno, nitro, eto-
xykarbonyl.

Podstata spodsobu pripravy uvedenych 14-
tok spodiva v tom, Ze 5-nitrofurfuryltrichlér-
metylsulfén reaguje so 4-X-fenyldiazéniovy-
mi solami, kde X mé hore uvedeny v{znam
vo vodnoetanolickom roztoku octanu sodné-
ho v rozmedzi tepldét 0 °C aZ teplota varu
rozpistadla.

Latky podla uvedeného rieSenia predsta-
vujit novy typ vysoko d¢innych odpojovadov
SH-skupin.
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Vyndlez sa tyka 4-X-fenylhydrazénov o-
-trichlérmetylsulfonyl-5-nitro-2-furaldehydu
a spdsobu ich pripravy.

Z literatdry je zndme, Ze mnohé zla&eni-
ny obsahujice 5-nitrofurdnové jadro sa vy-
znatuji silnym antimikrobidlnym ud€inkom.
(Eberhard Schroder: Pharmaceutische Zei-
tung 121, Jahr Nr. 12, 406 /1976/, Negwer
M.: Organischohemische arzmeimittel und
ihre Synonyma, Band I, Akademie Verlag,
Berlin, /1971/.)

Fenylhydrazony e-trichléormetylsulfonyl-
-5-nitro-2-furaldehydu neboli doposial v li-
teratiire popisané.

Predmetom vyndlezu st 4-X-fenylhydra-
zony e-trichlérmetylsulfonyl-5-nitro-2-fural-
dehydu obecného vzorca I

OZ_N‘-——@-([::N—NH—@-X
50,CC1
273 (1)
kde

X = vodik, metyl, chlér, kyadno-, nitro-,
a spdsob ich pripravy.
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Podstata spfsobu pripravy zlddenin podla
vynélezu obecného vzorca I, kde X mé ho-
re uvedeny vyznam spo&iva v tom, Ze sa 5-
-nitrofurfuryltrichlérmetylsulfén vzorca II

[N
OLN—E;]— CHZSOa— CC'I:,J
(1

uvedie v reakcii so 4-substituovanymi fenyl-
diazéniovymi solami vzorca III

(111}

kde

Y = Cl, SO4H a

X mé hore uvedeny vyznam vo vodnoeta-
nolickom roztoku octanu sodného v rozme-
dzi teplét 0 °C aZ teplota varu rozpastadla.

Reakcia prebieha podla schémy:

N\ f-ny
0N Oz s05 St X _)NINY

0 ND‘C:N—NH@X
A 0] éO

] 2
CC'L3

pri¢om

X a Y mé4 hore uvedeny vyznam.

Vyhody spfsobu pripravy zlifenin podla
vynélezu spoéivaji okrem iného v nenérof-
nej priprave z dostupnych surovin.

Zludeniny podla vynédlezu vykazuju silny
Géinok na stimuldciu respirdcie mitochond-
rii, éim predstavujd novy typ vysoko uéin-
nych odpojovatov (uncouplerov) HS-skupin,
t. j. 1atok, ktoré ako silne poldrne systémy
reaguji s tiolovou skupinou, pri¢om Ginna
koncentrédcia tychto ldtok (SDso) je v roz-
medzi 10~7 aZ 1078 mol . 171,

Ud&innost zladenin podla vyndlezu je aZ
o rad vy$8ia v porovnani s doteraz zndmy-
mi odpojovatmi HS-skupin karbonylkyandi-
fenylhydrazénmi (Heysen P. G., Prickard W.:
W.: Biochem. Biophys. Res. Commun. 7, 272,
1962).

(1)

Predmet vyndlezu ilustruji, ale neobme-
dzujd nasledovné priklady prevedenia:

Priklad 1

Fenylhydrazén e-trichlormetylsulfonyl-5-
-nitro-2-furaldehydu (Ia)

0,92 g (0,003 moélu) 5-nitrofurfuryltrichlor-
metylsulfénu sa rozpusti v 100 ml etanolu
pri 60 °C, prid4 sa 0,54 g (0,006 m6lu) octa-
nu sodného rozpusteného v 10 ml vody. K
zmesi vychladenej na 5 °C sa v priebehu 10
aZ 15 min pridd fenyldiazéniumchlorid pri-
praveny z 0,61 g (0,006 moélu) anilinu. Vy-
padnuty produkt se odsaje a prekryStalizuje
z etanolu. V§taZok 44 %.
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Priklad 2

4-Nitrofenylhydrazén-q-trichlérmetylisulfo-
nyl-5-nitro-2-furaldehydu (Ie)

0,92 g (0,003 mo6lu) 5-nitrofurfuryltrichlér-
metylsulfénu sa rozpusti v 100 ml etanolu
pri 60 °C, prida sa 0,54 g (0,006 mélu) octa-
nu sodného rozpusteného v 10 ml vody. K
zmesi vychladenej na 0 °C sa v priebehu 10
aZ 20 min prida 4-nitrofenyldiazéniumhyd-
rosulfat pripraveny z 0,83 g (0,006 mélu)
4-nitroanilinu. Vypadnutd zrazenina sa od-
saje a prekryStalizuje z kyseliny octovej.
Vytazok 23 %.

VytaZky, fyzikalne konStanty a ndaje ele-
mentarnej analyzy zlidenin podla vynédlezu
st uvedené v tab. 1. V tab. 1 st uvedené aj
vysledky testovania zliG€enin podla vynale-
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zu z hladiska ich G&inku na stimulédciu res-
pirdcie potkanich mitochondrii v pritomnos-
ti sukcindtu, resp. glutandtu a maldtu ako °
substrdatov. SDso oznaCuje koncentrdciu zla-
teniny zodpovedajicu 50 %-nej stimuldcii
respirdcie z nameranych maximéalnych hod-
n6t stimuldcie respiracie.

Okrem vysledkov elementdrnej analyzy
boli zld&eniny podla vyndlezu identifikova-
né UV spektrami (tab. 2) a !H NMR spektra-
mi (tab. 3). UV spektrd sa namerali na re-
gistratnom spektrofotometri (Specord UV
VIS Zeiss Jena) v etanole v 1 cm kyvetdch
pri koncentrdciach latok 5.1075 mél.1°L

1H NMR spektrd sa namerali na 80 MHz
pristroji Tesla BS 478B v chloroforme alebo
dimetyldimetylsulfoxide, ako inertny Stan-
dard sa pouZil tetrametylsildn.

Tabulka 1
4-X-Fenylhydrazony e-trichlérmetylsulfonyl- 5-nitro-2-furaldehydu

o&N'—JLO_/‘—' C=N- NH@—X

S0.CCL

TR
Zlidenina Sumarny vzorec T. t. °C Vypoditané/najdené

X {Mh) (vyt. %) % S % N SDso
(mol.1-1) _

4-X-Fenylhydrazony e-trichlérmetylsulfonyl- -5-nitro-2-furaldehydu
la C12HsC13N305S 170 aZ 172 7,25 10,20 1,2.10°7
H (412,6) (44) 7,50 10,10
Ib C15H10C13N305S 173 aZ 176 7,50 9,85 1,4.10°7
CHs3 (426,6) (36) 7,30 9,44
Ic C12H7C14N305S 178 aZ 180 7,17 9,41 6,3.10-8
cl (447,1) (33) 7,04 9,11
Id C13H7C13N4058 205 7,33 12,83 5,0.10-8
CN (436,5) (28) 7,30 12,83
[e C12H7CI3N407S 165 aZ 168 7,00 12,27 8,9.10-8
NO2 (456,5) (23) 7,05 12,30
It C1sH12C1sNs07S 183 aZ 185 6,62 8,68 7,0.10-8
COOC2H5 (484,5) (31) 6,67 8,79
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"~ Tabulka 2

- UV spektralne tidaje pre 4-X-fenylhydrazény e-trichlérmetylsulfonyl-5-nitro-2-furalde-

hydu obecného vzorca I | B

0 N'—UC"N NH

A 0]
SO CC'Lb
(1)
Zltcenina I a
- (X) (log ¢, m2. mol-1)
la i208 238 318 409
(H) (4,18) (4,17) (4,26) (4,02)
Ib r 206 241 325 418
(CH3) (4,02} (4,03) (4,10) {4,09)
Ic 202 244 320 400
(C1) (4,28) (4,12) (4,18) (4,03)
Id r 209 256 338 393
(CN) (4,12) (4,05) (4,20) (4,10)
le 203 235 r 333 416
(NO2) (4,17) (4,00} (3,79) (4,16)
If 212 263 318 411
(COOC2Hs5) (4,99) (4,76) (4,02) (4,80)
i — inflex

I — rameno

Tabulka 3

Chemické posuny 4-X-fenylhydrazénov e-trichlérmetylsulfonyl-5-nitro-2-furaldehydu

obecného vzorca I

b
AHHHB )
[
0,N =g C=N—NH " H-x

Hl’

Zlidenina HA HE HP H HE H¥
(X)

la (H) 7,75d 7,20d 7,42m 7,48m
b (CH3) 7,46d 7,33d 7,26m 7,37m
¢ [C1) 7,744 7,204 7,42m 7,42m
[d (CN) 7,78d 7,29d 7,45d 7,78d
[e (NO2) 7,78d 7,36d 7,20d 7,47d
f (COOC2Hs) 7,50d 6,95d 8,14d 7,39d

Pre la—f Jsp = 4Hz; Jzp = 8Hz pre Id a If, Jgp = 8,5 Hz pre le;
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PREDMET VYNALEZU

1. 4-X-Fenylhydrazény e-trichlérmetylsul-
fonyl-5-nitro-2-furaldehydu obecného vzor-

cal
N'—-ﬁ\—]—f:N- NH@X

O 0
50,CC1,

FA
(1)

kde

X je vodik, metyl, chlér, kydno, nitro, eto-
xykarbonyl.

2. Spo6sob pripravy 4-X-fenylhydrazdénov
e~trichlérmetylsulfonyl-5-nitro-2-furaldehy-
du obecného vzorca I podla bodu 1 vyzna-
teny tym, Ze 5-nitrofurfuryltrichlérmetylsul-
i6n vzorca II

: h 1] -
O,N—g CHz_SOa CC13
(11)

sa uvedie v reakcii so 4-X-fenyldiazéniovymi
solami vzorca III

+
X@—NENY

(1)

kde

Y je Cl alebo HSO4 a

X mé hore uvedeny vyznam vo vodnoeta-
nolickom roztoku octanu sodného v rozme-
dzi tepldt 0 °C aZ teplota varu rozpustadla.
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