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" Zpdsob pFipravy alkylen-N,N’-bis-histidind

Vynélez se zabyvé pripravou novych sloudenin- alkylen-N,N’-bis-histidind,

Tyto slouleniny jsou novymi komplexony na bézi prirodni aminokyseliny histidinu, Jed-

né se o nove syntatizované 14tky, které nebyly doposud v literature popsany. Samotny histi-

din je haterocyklické prirodni aminokyselina, kterd v molekule obsahuJe tri dusikaté atomy.

“které jsou za ur&itych podminek schopné potencionélné vstupovat do kondenzaéni reakce, kte-

r4 mize probihat jak na atomech dusiku v imidazolovém kruhu /XT /, tak i na samotném dusi-

ku o-aminoskupiny. Vynélez se tyka pripravy alkylen-N.N‘—,bis—histidim‘i ‘kon‘de_nza,ci na dusi-

ku o-aminoskupiny. Kondenzace létek tohoto typu s alkylendihalogenidem nebyla doposud po-

pséna.

Podstatou vynélezu je priprava novych komplexoni alk.ylen—N,N’.-bis—hivstidind obecného
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kde n je celé &fslo o hodnote 2 a% 8, kondenzaci ve vodném nebo vodné alkoholickém prostre-
di histidinu s alkylendihalogenidem. v nem# alkylenovd &4st ma 2 az 8 atomd uhliku, vyhod-

ne s ethylendibromidem, v alkalickém prostredi za varu reak&ni smesi pod zpétnym chladidem.
Reakce probihd v tlakovém rozmezi 1.10° az 5.10°8 Pa, vfhodne 1.10° az 5.10° Pa, v moléarnim

pomeru aminokyseliny ku alkylendihalogenidu 2 : 1 az 5 : 1, vfhodne 2 : 1.

Kondenzace histidinu s alkylendihalogenidem probiha podle rovnice:
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‘'kde X=halogen a n=2 ai 8

Reakci vzniké alkylen-N,N°-bis-histidin a halogenvodik, ktery se vfhodne véie pridav-
kem alkalif{ ve forme prisludného halogehidu alkalického kovu, ¢im% se reakce posune dopra-

va, co je priznivé pro vznik alkylen-N,N’-bis-histidinu.

Kondenzace ve vodném prostredi se provadi smichédnim vodného roztoku histidinu s al-
kylendihalogenidem a vodnym nebo vodne alkoholickym /resp.alkoholickym( roztokem alkalické-
ho hydroxidu, vfhodne viak s pevnym uhliditanem nebo hydrouhli&itanem alkalického kovu ne-
bo kovu alkalickych zemin. Smes se za michéni vari nekolik hodin pod zpetnjym chladiéem. Po
ochlazeni a okyseleni anorganickou kyselinou, vyhodne HCl, vypadne sufovy alkylen-N,N -bis-
-histidin, kter§ se nekolikr&t prekrystalizuje z kyseliny octové a ziskané krystaly se va-

kuove vysusdi.

Vfhodou pripravy alkylen-N,N’-bis-histidind podle vyndlezu je, 2e kondenzace probihé
dostatetne rychle jiZ za atmosférického tlaku a s vy$§imi vyteZky neZ pri kondenzaci niz-
81ich aminokyselin.

Nové komplexony, alkylen-N,N’°~-bis-histidiny, by mohly nalézt pouziti jako ¢&¢inidla
v analytické chemii, jako nové typy katalyzatord a v zdravotnictvi jako selektivni{ detoxi-
kaéni ¢inidla. ‘ ’

Priklad 1

V 250 ml trojhrdlé bafice, opatrené zpetnym chladitem, michadlem a prikapavaci nédlev-
kou, se k 77,5 g /0,5 mol/ L-histidinu prida 20 g /0,5 mol/ NaOH v 40 ml vody. Roztok se
zahreje k varu a soulasne se priddvé 47 g /0,25 mol/ ethylendibromidu a 34,5 g /0,25 mol/
K2003 tak, aby pH bylo v rozmezi 10 &Z 1l. Po pridéni veskerého ethylendibromidu se roztok
za michéni vari jeste 10 hodin. Po ochlazeni a okyseleni koncentrovanou HCl na pH 6 aZ 7
se vyloud{ bily produkt, ktery se trikrét piekrystaliijé z kyseliny octové a ziskané krys-
taly se vakuove vysu$i. Ziské se 16 g ethylen-N,N'-bis-L-histidinu v 19% viteiku. Bod téni
199 az 203 °C. Sumérni vzorec C14H20N604. Molekulovd hmotnost 336,35. Elementérni aﬁalyza:



Ct=49'90 %; Nt=25'08 %; Ht=6,00 %. Nalezeno: C=49,21 %; N=24,82 %; H=5,89 %. Ziskanéd latkes
byla charakterizovana 1 spektrem, které vykazovalo charakteristické absorpéni pasy vazeb
ethylen-N,N ~bis-L-histidinu /tabulka 1/. IC spektra byly mérené na pristroji Perkin Elmer
Model 337, KBr-technikou.

Tabulka 1: Charakteristické absorpéni. pésy ethylen-N,N '-bis-L-histidinu

Poloha péasu Charakteristika Poznamka

Jem™L/
3350 - 3500 Vgt valenéni vibrace
2840 - 2910 50}{2 , valenéni vibrace
1700 - 1750 Syut deforma&ni vibrace
1625 Voo™ valenéni vibrace
1230 WCHQ twistovd vibrace
1200 ‘ Scon deformaéni vibrace
1060 QNH+ . rocking vibrace
1025 vC-N valentni vibrace
850 - 875 scdé valénéni vibrace

PREDMET VYNALEZU

Zpiisob pripravy alkylen-N,N -bis-histidini obecného vzorce I
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kde n je celé éislo o hodnote 2 a% 8, vyznadujici se tim, Ze ve vodném nebo vodne alkoho-
lickém prostredi se kondenzuje histidin s. alkylendihalogenidem, v nemZ alkylenové tést

mé 2«8 atomu uhliku, vyhodne s ethylendibromidem, v alkalickém prostred{ za varu reakéni
smési a pri tlakovém rozmezi 1.10% az 5.10%Pa, vghodné 1.109 az 5.10%Pa, v molérnim pomé-
ru histidinu ku alkylendihﬁlogenidu 2:1a25 ¢ 1, vfhodne 2 : 1, natei se produkt izo-

luje okyselenim vodného roztoku anorganickou kyselinou a &isti prekrystalizovénim z kyse-

liny octové.
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