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Steroidné hydrazony a formazany

OLDRICII CAPKA
Prvé sdelenie

V tejto praci pokisili sme sa pripravit formalzylové slice-
mniny, v molekule ktorych machadza sa prvok steroidny — kyse-
lina cholovd. Ako vychodiace latky pouZili sme hydrazony, odvo-
dené z cholového hydrazidu. Takych hydrazonov doteraz pozname
len velmi malo.

Uréili sme si tlohu nemenit hydrazidicky substituent a
pozmenit len aldehydicky. V menemom substituente sme dbali,
aby sme volii zastupcov z radu alifatického, aromatického
i heterocyklického. PouZivany bol formaldehyd, fenylacetataldehyd,
butylaldehyd a glyoxal, z radu aromatického potom benzaldehyd
a z heterocyklického furfurol.

Z hovidzej Zlce sa izolovala kyselina cholova, ktora sa po
prekrysStalovami roztipala pri 196—197°. Z tejto kyseliny sa pri-
pravil metylester o b. t. 154,6” a pouZil sa na pripravu cholyl-
hydrazidu, ktory sa stal vychodiacim materidlom pre #Zadané
hydrazony, pripravené, pokial to bolo moimé, pri rovnakych pod-
mienkach,

Formaldehydhydrazon sa ziskal ako biela sklovita latka, ktora
sa velmi fazko rozpiasfala v alkohole. Kondenzaciou cholylthydra-
zidu s fenylacetaldehydom vznikol hydrazon vo forme svetloZltej
krystalickej latky a z butylaldehydu a cholylhydrazidu bol pri-
praveny biely butylaldehydcholylhydrazom.

Z alifatickych dialdehydov venovali sme pozormost glyoxalu,
ktorého komdenziciou s hydrazidom ziskal sa glyoxal-bis-cholyl-
hydrazon bielej farby. S hydrazidom cholovym benzaldehyd po-
skytol biely hydrazon a koneéne furfurol poskytol & cholovym
hydrazidom hydrazom hnedoZlto zafarbeny,

Nasledujica tabulka podava prehlad mami pripravenych ste-
roidnych hydrazonov a ich identifikaénych ddajov:

Hydrazon: Vzorec: M.V. %N % N B. t.
teor. stamov.

Formaldehydcho-

Iylhydrazon C2sN#204N2 434,60 6,45 6,63 256—258

Fenylacetaldehyd-

cholylhydrazon Ca2l14804N2 524,72 5,34 5,57 151—152
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Glyoxal-\bils-c-l.m-

lvlhydrazon CsoIfe20sNs 867,19 6,46 6,60 276
n-butylaldehyd- _

cholylhydrazon  CxeH4OsN2 476,68 588 5,93 117
Benzaldehydcho-

Ivlhydrazon CunH46OsN2 510,69 5,49 5,51 151
Furfurolcholyl-

hydrazon C29H4s0sN2 500,66 5,60 5,51 143

Z pripravenych cholylhydrazonov sa potom pripravily tieto
formazany: N-cholyl-N-fenyl-formazan, N-cholyl-N-femyl-C-benzyl-
formazan, N-cholyl-N’-fenyl-C-etyl-formazan, Bis-(N-cholyl-N'fe-
nyl-)-formazan, N-cholyl-N’-fenyl-C-fenyl-formazan, N-cholyl-N
-fenyl-C-(2-furyl-)-formazan.

N-cholyi-N’-fenyl-C-etyl-formazan a  N-cholyl-N"-fenyl-C-
benzyl-formazan nepodarilo sa previest do kry3talického ani pev-
ného stavu, ziskaly sa ako mazlavé cervenkavo zafarbené latky.
Zvyiné sa podarilo priviest do stavu pevného, ale maly Zivicovy
vzhlad a stanovit bod topenia prive pre tito vlastnost bolo velmi
tazke,

Nasledujica tabulka ukazuje prehlad nami pripravenych for-
mazanov a ich charakteristiku ma zaklade amalyz.

Prehlad pripravenych steroidnych formazanov.

Formazan: Vzorec: M.V. % Nteor. % Nstan. B. t.
N-cholyl-N'-
fenyl-formazan CaiH40sNs 538,71 10,40 10,73 47

N-cholyl-N'-fenyl
C-benzylform: C3sHs204Ns 629,83 8,91 8.56 —
N-cholyl-N’ fenyl-
-C-propyl-formazan Cats20:Ns 580,79 9,61 9,79 —
Bis-(N-cholyl-IV'-

fenyl-formazan Ce2H900OaNg  1075.40 10,42 10,77 53
N-cholyl-N’-fenyl

C-fenyl-formazan Cs7Hs004Ns 614,80 9,11 8,92 111
N-cholyl-N’-femyl-C-(2-furyl)

formazan C3sH4305N4 604,77 9,27 8,98 58

U pripravenych formazanov bolo treba pouZivat na ziskamie
¢istych produktov chromatografie, pricom sa ako pohlcujiica latka
pouzil kysliénik hlinity, pripraveny podla Brockmana. Zachytily
sa niekolké eluaty, z ktorych bol kaZdy rézne kombinovany. Ako
rozpustidla sa pouzily petroléter, éter, benzén, chloroform a eta-
nol. Osvedéila sa najmi smes éteru a petroléteru v rozliénom po-
mere. VSetky v tabulke uvedené hodnoty st priemernymi hodnota.
mi analyz.

U formazylovych slicenin vykonala sa aj reakcia s kone. ky-
selinou sirovou a zafarbhenie formazylovych sliéenin podava pre-
hlad v nasledujicej tabulke:



Farebné reakcie formazylovych slucenin s kone. kyselinou sirovou.

Formazan: Zafarbenie:
N-cholyl-N’-fenylformazan karminovo-éervené
N-cholyl-N’-fenyl-C-benzyl-formazan hnedoéervené
N-cholyl-N’fenyl-C-etyl-formazan vinovocervené
Bis-(N-cholyl-N’-fenyl-formazan) zltasté, po 20 min.
cervenajice
Bis-(N-cholyl-N'formazan) Zltasté, meskorsie
Cervené
N-cholyl-N’-fenyl-C-(2 furyl) formazan ] éervemohmedé

Meranie spektralnej absorpcie u bis-(N-cholyl-N’-fenyl)-for-
mazanu sa vykonalo metédou Scheibovou, pricom koncentracia uzi-
tého formazanu bola 0,0064%, a u N-cholyl-N'fenyl-C- 2-furyl-
formazanu koncentracie 0,017 v absolutnom etanole. Potom boly
skomStruované prislusné logaritmické extinkéné krivky I. a II.

Sahrn.

V tejto praci sa Studovaly formazylové sliéeniny. K tomuto
cielu sa majskor pripravily formaldehydcholylthydrazon C2sH4204N2
6,63% N, b. t. 256 258°C), fenylacetaldehydcholylhydrazon
C32H4804N2, 5,57% N, b. t. 151—152°C), glyoxal-bischolylhydrazon
(CsoHg208Ns, 6,60% N, b. t. 276°C) m-butylaldehyd-cholyl
hydrazon (C28Has04sN2, 5,93% N, b. t. 117°C),benzaldehydcholyl-
hydrazon (CaH4s04N2, 5,51% N, b. t .151°C), a furfurolcholylhyd-
razon (C»Hu4OsN2, 5,51% N, b. t. 143%, z ktorych sa potom pri-
pravily tieto formazylové sliceniny:

N-cholyl-N’-fenyl-formazan (C31H404Ns, 10,73% N, b. t. 479,
N-cholyl-IN'-fenyl-C-benzyl-forinazan (C3sHs204Ns, 8,56% N, tek.)
N-cholyl-N'-fenyl-C-propyl-formazan (Cals204Ns 9,79% N, tek.),
Bis-(N-cholyl-N’-fenyl)-formazan (Cs2HsOsNs, 10,77% N, b. t, 53%),
N-cholyl-IN'-fenyl-C-fenyl-formazan (C37Hs004N4, 8,92% N, b. t. 111°)
N-cholyl-N’-fenyl-C-(2-furyl)-formazan (C3sH4sO0sNs, 8,98% N, b.
b. t. 58°).

U tychto sliéenin sa vykonaly farebné reakcie a u Bis-(N-
cholyl-N’-femyl-formazanu a N-cholyl-N’fenyl-C-(2-furyl)-formazan
logaritm. extinkcéné krivky.

Ustav organické chemie
PFirodovédeché fakulty Masarykovy university v Brné.
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Sumary.
Steroid hydrazons and formazyl compounds.

In this work there have been studied formazyl compounds.
For this purpose there have been prepared at first formicaldehyd.
cholylhydrazon (C2H4:04N2, 6,63% of N, m.256—258°C), phenyl-
aceticaldehydcholylhydrazon (C3:2Hs0sN2, 5,57% of N, m, 151—
152°C), glyoxal-bis-cholylhydrazon (CsoHs20sNs 6,60% of N, m.
276°C), m-butylaldchydcholylhydrazon (C2sHss04N2, 593% of N,
m. 117°C), benzaldehydcholylhydrazon (CniHa04N2, 5,51% of N,
m, 151°C) and furfurolcholylhydrazon (C29H4OsN2, 5,51% of N,
N, m. 143°C), of which have been prepared later the following
formazyl-compounds:

N-cholyl-N’-phenyl-phormazan (C31H404Ns, 10,73 % of N, m. 47°C).
N-cholyl-N’-phenyl-C-benzyl-formazan (CisHs204N4, 8,56% of N,
liq.),

N-cholyl-N’-phenyl-C-propyl-formazan (C3sHs204Ns,9,79% of N, liq.)
Big-(N-rohodyl-V'-tphenyl)-forma‘zan (Ce2H900sNs, 10,77% of N, m.
53°C),

N-cholyl-N"-phenyl-C-phenyl-formazan (C37Hs00sNs, 8.92% wof N,
m. 111° C),

N-cholyl-N’-phenyl-C-(2-furyl)-formazan (CasHsOsN4, 8,989 of N,
m. 58°C),

On these compounds there have been demonstrated colour-
reactions :and at Bis-N-cholyl-N’-phenyl-formazan and N-cholyl-
N’phenyl-C-(2-furyl)-formazan logarithmical extinctional curves.

Institute of Organic Chemistry
of the Masarvk University Brno.

Krystalova Struktara kysliénika
telaric¢itého
BLAHOSLAV STEINLIK a LADISLAY BALAK

V. M. Goldschmidt') podla merania W. Zaclariasena pripi-
suje kysli¢niku teluri¢itému krystalovi Struktiru typu rutilového.
Priestorova 'vzorka, ktora tvori Stvorboky hranol s irozmermi
a=4,79 A a ¢=3,77 A, obsahuje dve molekuly, Kyslikové iony
(obr. 3) st rozlozené tak, Ze kaidy je trojuholnikove obklopeny
tromi ionami teliru, ktoré lezia vo vrcholoch a v strede priesto-
rovej vzorky, zatial €o ka%dy ion teliru je osemstenove obklopeny
Siestimi ionami kyslika. Povod TeO2 nie je v prici uvedeny.

Ked profesor Masarykove] univerzity Antonin Simek objavil
spoloéne s H. Kadlcovou?) novy elektrokineticky zjav, totiZ po-
hyb kvapiek TeO2 roztaveného mna rozZzeravemom platinovom
priuzku, ktorym prechidza jednosmermny elektricky prad, usiloval
sa o vysvetlenie tohto zjavu a zaoberal sa preto Studiom vlast-
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