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Riedenie sa tyka novych 3-azidometyl-
-4-hydroxyfenylalkylketénov vSeobecného
vzorca I, Xde R je metyl a etyl.
spésob ich pripravy spo¢iva v tom, Ze na
4-hydroxy-3-chlérmetylfenylalkylketény sa
pdsobi azidom sodnym v dimetylformamide pri
teplote 30 °C podas 24 hodin. Pripravené
nové 3-azidometyl-4-hydroxyfen¥1alkylketény
vSeobecného vzorca I méZu byt pouzité ako
medziprodukty pre pripravu primirnych ami-
nov resp. soli, z ktorych je moZné pripra-
vit nové latky s biologickou aktivitou.
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Vyndlez sa tyka novych 3-azidometyl-4-hydroxyfenylalkyl-
keténov vsSeobecného vzorca
OH

CH2N3

I
COR

kde R je metyl a etyl a spésobu ich pripravy.

Na zdKklade literdrnej reserse ako 1i patentovej literatiry
latky uvedené pod vSeobecnym vzorcom I si originadlne doteraz
v literatire nepopisané. Ide o derivaty p-hydroxyacetofendlu
a p~hydroxypropiofenélu, z ktorych mnohé vykazuja antibakteridl-
nu, lokdlnoanesteticki a antiarytmickd, beta-adrenolyticku akti-
vitu. Pripravené nové azidy vSeobecného vzorca I méZu byt pouzité
ako medziprodukty pre pripravu primarnych aminov resp. ich soli,
z ktorych je moZné pripravit nové latky s biologickou aktivitu.

Spésob pripravy uvedenych 1ldtok I spoc¢iva v tom, Ze na
4-hydroxy-3-chlérmetylfenylalkylketdn pripraveny podla Sohda
S. a kol. J.Med.Chem. 22,279 /1979/ pbésobi azidom sodnym v dime-
tylformamide pri teplote 30 °c.

. Podrobnosti pripravy si uvedené v nasledujicom priklade.

3-azidometyl-4-hydroxyfenylmetylketén

0,1mol 4-hydroxy-3-chlérmetylfenylmetylketdédn sme rozpustili v 20
ml bezvodého dimetylformamidu a po castiach sme pridali 0,1 mol
..azidu sodného v 55 ml bezvodého dimetylformamidu tak, aby teplota
reakénej zmesi neprestipila 30 °C. Potom sa reakénd zmes mieSala
24 hodin pri teplote miestnosti. Vyldceny chlorid sodny sa odfil-
troval a dimetylformamid sa volne odparil na hodinovych skli&-
kach. Ziskand biela krystalickd latka sa precistila krystalizaci-
ou z etylacetatu. VytaZok 60 %. Teplota topenia 140 aZ 143 ©c
/nekorigovana/

Analyza pre CgHgN30, /Mr. = 191,18 /vypo&¢itana % C = 56,54.,
$H= 4,74., % N = 21,97., zistené $ C = 56,24., $ H = 4,85.,
$ N= 21,72,

Inf acervené spektrum /nujol/ V /C=C/ 1584 cm'l.,‘v /Cc=0/
1666 cm .,’V /N3{ = 2088 /dva alebo rozlisené pasy/., v /OH/ =
3 200 - 3 500 cm .

Ultrafialové spektrum /metanol/ Rmax = 228 nm /logf= 3,71/
272 nm /logf = 3,73/.
H-NMR
OH
CH2--N3
COCH
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§ = 2,59 CH3CO /s,3H/., 4,48 CH,N; /s,2H/., 6,96 Hz /m,1H/.,
ije OH /s,1H/., 7,89 Hy ¢ /m,2H/

C-NMR ! .
§ = 26,36 CH;., 50,75 CH,N;., 116,04 Cs., 122,05 C,., 130,11
Cy., 130,96,131,08 C,,Cq, 159,29 C,., 197,13 CO.

Tymto postupom bol pripraveny i 3-azidometyl-4-hydroxyfenyl-
etylketén : Teplota topenia 110 aZ 113 °c
Analyza pre C}0H11N302 /Mr. = 205,22/ vypo&itané ¥ C = 58,53.,
%$ H 5,40., ¥ N = 20,48., zistené $ C = 58,84., $ H = 5,63.,
¥ N 20,75. ‘

Inffaéervené spektrum /nujol/ Y /C=C/ 1954 cm'l.,-v /C=0/
1666 cm + V /N;/ 2084,2112 cm ' /dublet/., ) /OH/ 3200-3500 cm l.

Ultrafialové spektrum /metanol/;\:max = 222 nn /logé' =
4,07/, 271 nm /log § = 4,14/.

PATENTOVE NAROKY

1. 3-azidometyl-4-hydroxyfenylalkylketdény vsSeobecného vzorca I
OH

— CH,N

<:> 273
|

kde R je metyl a etyl COR

2. Spésob pripravy 3-azidometyl-4-hydroxyfenylalkylketdénov vseo-
becného vzorca I, vyznadujici sa tym, 2Ze sa nechdji reagovat
4-hydroxy-3-chlérmetylfenylalkglketény s azidom sodnym v pros-
tredi dimetylformamidu pri 30 “C poc¢as 24 hodin.
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