
CHEMICKÉ ZVESTI č. 1 

Steroidné hydrazony a formazany 
OLD1UCII СЛРКЛ 

Prvé sdelenie 

V tejto práci pokúsili sme &a pripraviť formalzylové slúče-
•miiiy, v molekule ktorých nachádza sa prvok steroidný — kyse
lina cholová. Aiko východiace látky použili sme hydrazony, odvo* 
d en é z cbolového hydrazidu. Takých hydrazonov doteraz poznáme 
len veľmi málo. 

Určili sme si úlohu nemeniť hydrazidický substituent a 
pozmeniť len aldehydický. V menenom substituente sme dbali, 
aby sme volili zástupcov z radu alifatického, aromatického 
i iheterocyklického. Používaný bol foxomaldehyd, fenylacetataldöhyd, 
butylaldehyd a glyoxal, z radu aromatického potom benzaldeihyd 
a z heterocyklického furfurol. 

Z hovädzej žlče sa izolovala kyselina cholová, ktorá sa po 
prekry stalo vaní roztápala pri 196—197°. Z tejto kyseliny sa pri
pravil metylester o b. t. 154,6° a použil sa na prípravu cholyl-
liydrazidu, ktorý sa stal východiacim materiálom рте .žiadané 
hydrazony, pripravené, pokiaľ to bolo možné, pri rovnakých pod
mienkach. 

Formakleihydhydrazon ea získal ako biela sklovitá látka, ktorá 
sa veľmi ťažko rozpúšťala v alkohole. Kondenzáciou cholylhydra-
zidu s fenylacetaldeihydom vznikol hydrazon vo fo'rtme svetložltej 
kryštalickej látky a z butylaldehydu a ohol ylhy dra zidu bol pri
pravený biely butylaldehydcholyľriydrazon. 

Z alifatických dialdehydov venovali sme pozornosť glyoxalu, 
ktorého kondenzáciou s hydrazidom získal sa glyoxal-fois-cholyl-
hydrazon bielej farby. S hydrazidom cholovým benzaldeihyd po
iskytol biely hydrazon a konečne furfurol poiskytol e cholovým 
hydrazidom hydríazom hnedožlto zafarbený. 

Nasledujúca tabuľka podáva prehľad nami pripravených ste-
roidnýoh hydrazonov a ich identifikačných údajov: 

Hydrazon: Vzorec: M. V. % N % N B. t. 
teo'r. stanov. 

Formaldehydoho-
lylhydrazon C25N42O4N2 434,60 6,45 6,63 256—258 
Fenylacetaldehyd-
cholylhydrazon C32H48O4N2 524,72 5,34 5,57 151—152 
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Glyoxalnbis-cho-
1 у lby dra z on 
n-lmtylalclehyd-
cholylhydrazon 
Benzaldehydcho-
lylhydrazon 
Furfurolcholyl-
hydrazon 

C50IÍ82O8N4 

C28H48O4N2 

C31H46O4N2 

C29H44O5N2 

867,19 

476,63 

510,69 

500,66 

6,46 

5,88 

5,49 

5,60 

6,60 

5,93 

5,51 

5,51 

27.6 

117 

151 

143 
Z př ipravených cholylhydrazonoiv sa p o t o m pripiravily t ieto 

f ormazany: N-oholyl-N-f enyl-f onniazan, N-ciholyl-N-fenyl-C-bemizyl-
formazan. N-oholyl-N'-fenyl-C-etyl-formazan, Bis-(N-cholyl-N'fe-
nyl-) -formazan, N-cholyl-N'-f enyl-C-f enyl-f ormaizan, N-choly 1-N' 
-fenyl-C-(2-f uryl-)-formazan. 

N-choMN'-fenyl-C-etyl-formazan a N-cholyíl-N'-fienyl-C-
benzyl-formazan nepodar i lo sa previesť do ikryštalickébo ani pev
ného stavu, získaly sa ako mazlavé červenkavo zafarbené látky. 
Zvyšné sa podari lo priviesť do stavu pevného, ale malý živicový 
vzhľad a stanoviť bod topenia práve p r e tú to vlastnosť bolo veľmi 
ťažké. 

Nasledujúca tabuľka ukazuje prehľad nami pr ipravených for-
mazamov a ich charakter i s t iku na základe analýz. 

P r e h ľ a d pr ipravených steroidných forimazanov. 
F o r m a z a n : Vzorec: 
N-choIyl-N'-
fenyl-forniazan C31H46O4N4 
N-eholyl-N'-fenyl 
C-bcnzylform: C38H52O4N4 
N-oholyl-N' femyl-
-C-ipropyl-foririazan C34H52O4N4 
Bis-(N-cholyl-N'-
fenyl-formazan C62H90O3N8 
N-cholyl-N'-fenyl 
Ofenyl-formazan C37H50O4N4 
N-cholyl-N'-f enyl-C-(2-furyl) 
formazan C35H48O5N4 

U pr ipravených f отшагано v bolo treba používať na získanie 
Čistých p r o d u k t o v chromatograf ie, pr ičom sa ako pohlcujúca látka 
použil 'kysličník hlinitý, p r i p r a v e n ý podľa Brockmana. Zachytily 
sa niekoľké ehiáty, z k torých bol každý rôzne kombinovaný. Ako 
rozpu s ti dl á sa použily pet ro lé ter , éter, benzén, chlor of ortm a eta
nol. Osvedčila sa najmä smes é teru a p e t r o l é teru v rozl ičnom po
mere . Všetky v tabuľke uvedené hodnoty sú pr iemernými hodnota
mi analýz. 

U forrnazylových slúčenín vykonala sa aj reakcia s kone. ky
selinou sírovou a zafarbenie fo'rmazylových islúčenín podáva pre
hľad v nasledujúcej tabuľke: 

M. v. 

538,71 

629,83 

580,79 

075.40 

614,80 

Ъ04,77 

% N tear. 

10,40 

8,91 

9,64 

10,42 

9,11 

9,27 

c/o N stan. 

10,73 

8,56 

9,79 

10,77 

8,92 

8,98 

B. t. 

47 

— 

— 

53 

111 

58 
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F a r e b n é reakcie form azylových si ú cenín s kone. kyselinou sírovou. 

F orm az an: Z a f a rb eni e: 

N-cboilyl-N'fenylforinazan karmínovo-červené 
N-cholyl-N'-fenyl-C-'beinzyl-formazan hnedočervené 
N-cholyl-N'fenyl-C-etyl-foírmazan víno vo červené 
Biis^N-cholyl-N'-fenyl-formazan) žltasté, po 20 min. 

červenaijúce 
Bis-(N-obolyl-N'formazan) žltasté, neskoršie 

červené 
N-cholyl-N'-fenyl-C-(2 furyl) formazan \ červemohnedé 

Meranie (spektrálnej absorpcie u bis-(N-cholyl-]N'-fenyl)-for-
mazanu sa vykonalo m e t ó d o u Scheibovou, p r ičom koncentrác ia uži
tého formazanu boila 0,0064%, a u NHcholyl-N'fenyl-C-2-furyl-
formazanu koncentrác ie 0,01 % v absolútnom etanole. P o t o m boly 
skonštruované prís lušné logari tmické extimkčné krivky I. a I I . 

S ú h r n . 

V tej to práci sa študovaly formazylové slúčeniny. K tomuto 
cieľu sa najskôr připravi ly formaklehydcholylhydraaon C25H42O4N2 
6,63% N, b . t. 256 258°C), fenylacetaldehydcholylhydriazon 
C32H48O4N2, 5,57% N, b. t. 151—152°C), glyoxal-bisoholylhydrazoii 
(C50H82O8N4, 6,60% N, b. t. 276°C) n-butylaidehyd^oholyl 
hydrazon (C28H48O4N2, 5,93% N, b . t. 1170C),benizaldehydcholyl-
hydrazon (C31H46O4N2, 5,51% N, b . t .151°C), a furfurolcholylhyd-
raz-on (C29H44O5N2, 5 ,51% IN, b. t . 143°), z k t o r ý c h sa potiom při
pravily t ieto formazylové slúčeniny: 

N-cbolyl-N'-fenyl-formazan (C31H46O4N4, 10,73% N, b. t. 47°), 
N-cholybN'-fenyl-C-benzyl-forinazan (C38H52O4N4, 8,56% N , tek.) 
N-cholyl-N'"fenyl-C-propyl-form tazan (C34H52O4N4 9,79% N, t e k . ) , 
BiisXN-cholyl-N'-fenylj-formazan (C62H90O8N8, 10,77% N, b . t . 53°), 
N-cholvl-N'-fenyl-C-fenyl-foír-mazan (C37H50O4N4, 8,92% N, b . t. 111°) 
N-cholyl-N r-fenvl-C-(2-furyl)-formazan (C35H48O5N4, 8,98% N, b. 
b . t. 58°). 

U týchto slúčením sa vykonaly farebné reakcie a u Bis-(N-
choilyl-N'-femyl-formazanu a N-cholyl-N'fenyl-C-(2-furyl)-formazan 
logari tm. ext inkené krivky. 

Ustav organické chemie 
Přírodovědecké fakulty Masarykovy university v Br 

4 



^ 1 1 *—^-«—M—I h-i-4—М-Ч M—I 1 ' M i ' i Ni 1 л 

21 23 25 27 29 3l 33 35 37 3'9 41.100Ä 

Extinkcná k r ivka !• 

log к 

23 25 27 29 31 33 

Extinkcná k r ivka I I , 

\ U—\ i—M-J—1—4-
35 37 39 4L 100Ä 

5 



S u m a r у. 

Steroid hydraxons and formazyl compounds. 
I n this work there have been studied formazyl compounds. 

F o r this purpose there have b e e n p r e p a r e d at first f oirimicaldehyd-
cholylhydrazon (C25H42Ü4N2, 6 ,63% of N, m. 256—258°C), phenyl-
acet icaldehydoholylhydrazon (C32H48O4N2, 5,57% of N, m, 1 5 1 — 
152°C), glyoxaPbis-cholylhydrazon (C50H82O8N4 6,60% of N, m. 
276°C), in-butylaMehydcholylhydrazon (C28H48O4N2, 5,93% of N, 
m. U7°C) , benzaldehydoholylhydrazon (C31H46O4N2, 5 ,51% of N, 
m. 151°C) and furfurolcholylhydrazon (C29H44O5N2, 5 ,51% of N, 
N, in. 143°C), of which have been prepared later the following 
forma z у 1 - c o mp о unds: 
N-oholyl-N'-phenyl-phormazan (C31H46O4N4, 10,73 % of N, m. 47°C) ? 

N-cholyl-N'-phenyl-C-benzyl-for-mazan (C38H53O4N4, 8,56% of N, 
liq.), 
N-oholyl-N'Hpheinyl-C-propyl-f ormazan (C34H52O4N4,9,79 % of N, liq.) 
Bis-(N-ohoilyl-N ,4phenyl)-formazan (СбгШоСШв, 10,77% of N. m. 
53°C), 
N-cholyl-N'-phenyl-C-phenyl-forrnaizan (C37H50O4N4, 8,92% of N. 
m. 111° C), 
N-cholyl-N'-phenyl-C-ÍŽ-furyn-fonnazan (C35H48O5N4, 8 ,93% of N. 
m. 58°C), 

On these compounds there have been demonst ra ted colour-
reactions and at Bis-N-cholyl-JVnphenyl-forniazaii and N-cholyl-
N'phenyl-C-(2-furyl)-formazan logarithmical ext inctional curves. 

Institute of Organic Chemistry 
of the Masaryk University Brno. 

Kryštálová štruktúra kysličníka 
telúričitého 

BLAHOSLAV STHIILÍK a LADISLAV BALÁK 

V. M. Goldschmidt ) podľa merania W. Zacliariasena pripi
suje kysličníku telúričitému kryštálovú š t r u k t ú r u typu riitilového. 
Pries torová vzorka, k torú tvorí š tvorboký ihranol is írozmermi 
a — 4,79 Ä & c = 3,77 Ä, obsahiuje dve molekuly. Kyslíkové ióny 
(obr. 3) sú rozložené tak, že každý je t ro juholníkové obklopený 
t romi ionami telúru, k t o r é ležia vo vrcholoch a v strede priesto
rovej vzorky, zatiaľ čo každý ion t e l ú r u je oisemstenove obklopený 
sšicstimi ionami kyslíka. Pôvod TeOi nie je v práci uvedený. 

Keď profesoir Masarykovej univerzity Antonín Simek objavil 
spoločne s H . Kadlcovou2) nový el e k t rok in etický zjav, totiž po
hyb kvapiek TeOi roztaveného n a rozžeravenom plat inovom 
p'riúžku, k t o r ý m prechádza jednosmerný elektr ický prúd, usiloval 
sa o vysvetlenie toíhto zjavu a zaoberal sa pre to štúdiom vlast-
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