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1. Einleitung

1. Einleitung

1.1. Chlamydien

Chlamydien, eine Gruppe gramnegativer Bakterien, sind Kkleine (0,3-1um), obligate
Zellparasiten. Da Chlamydien ATP nicht selbst produzieren kénnen, sind sie auf Wirtszellen

angewiesen.

Taxonomie der Chlamydien

Ordnung Chlamydiales
Familie Chlamydiaceae
Genus Chlamydia
e Chlamydia pecorum (keine
humanmedizinische Bedeutung)
Spezies e Chlamydia trachomatis
e Chlamydophila psittaci
e Chlamydophila pneumoniae

Folgende drei Spezies sind fiir den Menschen pathogen (Ackermann, 2010):

1. Chlamydia trachomatis: Wird nur von Mensch zu Mensch Ubertragen. Unter
anderem werden folgende Krankheiten mit dieser Spezies in Verbindung gebracht:
Trachom, Einschlusskonjunktivitis, Urethritis, Zervizitis, Neugeborenen-Pneumonie,
Reaktive Arthritis, Lymphogranuloma venereum (LGV). Es gibt auch valide Daten,
die einen starken Zusammenhang zwischen persistierenden Chlamydien-Infektionen

und Sub- bzw. Infertilitiat aufweisen.

2. Chlamydophila psittaci:  H&ufigste Erregerreservoire sind Vogel und Séugetiere.
Eine Infektion mit diesem Erreger flihrt h&ufig zu atypischer Pneumonie, Psittakose

und eventuell Hepatitis.

3. Chlamydophila pneumoniae: Man unterscheidet bei dieser Infektion zwischen zwei
Arten: 1) akute Infektionen und 2) persistierende Infektionen. Akute Infektionen
aullern sich in der Regel mit respiratorischen Symptomen, kdnnen aber auch
asymptomatisch verlaufen. Persistierende Infektionen kénnen unter anderem auch zu
schweren Krankheiten wie Morbus Alzheimer, Asthma, Artherosklerose und
Lungenkrebs fiihren (Savykoski nee Huittinen, 2003).
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1.2. Chlamydophila pneumoniae

Laut dem WHO-Bericht ,,The global burden of disease: 2004 update* steht Chlamydophila
pneumoniae mit den finf h&ufigsten Todesursachen (kardiovaskuldre Erkrankungen, Krebs,
Erkrankungen der Atemwege, infektidse und parasitare Erkrankungen) in Verbindung. Deshalb
ist die Bek&mpfung des Erregers von enormer Wichtigkeit. (WHO, The global burden of
disease: 2004 update)

Auf Grund der zwei verschiedenen Entwicklungszyklen unterscheidet man auch zwischen zwei

klinischen Bildern von Chlamydien-Infektionen.
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Abbildung 1: Entwicklungszyklus von Chlamydien (S&vykoski née Huittinen, 2003).

1.2.1. Entwicklungszyklus von Chlamydophila pneumoniae
wahrend einer akuten Infektion

Der Vermehrungszyklus bei akuten Infektionen mit Chlamydophila pneumoniae lduft
charakteristisch biphasisch ab. Dabei wird zwischen Elementarkdérperchen (elementary body,
EB) und Initialkdrperchen (reticulate body, RB) unterschieden (Abbildung 1).

Die Elementarkorperchen stellen die infektitse, extrazellulare Form dar. Sie heften sich beim
,HAttachment an die Zellmembran der Wirtszelle an und werden entweder (Uber
parasitspezifische Phagozytose oder rezeptorvermittelte Endozytose ins Zellinnere
aufgenommen. Dort verhindern sie ihre Zerstorung durch Lysosomen und entwickeln sich dann
in metabolisch aktive, nicht infektiose Initialkdrperchen (RB). Diese nutzen die Nahrstoffe und

Energieressourcen der Zelle und vermehren sich durch Querteilung. Nach mehreren
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Vermehrungszyklen differenzieren sich einige zurlick zu infektiosen Elementarkorperchen, die
schlussendlich durch Exozytose oder Lyse der Wirtszelle freigesetzt werden und neue Zellen
befallen. Beim gesunden Menschen verlauft eine akute Chlamydieninfektion meist
asymptomatisch. Jedoch kann es bei élteren oder immunsupprimierten Patienten zu schweren
Krankheitsverldufen mit eventuell tédlichem Ausgang kommen. (Sévykoski née Huittinen,
2003)

1.2.2. Entwicklungszyklus von Chlamydophila pneumoniae
wahrend einer persistierenden Infektion

Bei einer persistierenden Infektion treten zusatzlich zu den |Initialkbrperchen und

Elementarkdrperchen noch aberrante Korperchen (aberrant bodies, AB) auf.

Der Ubergang in einen persistierenden Entwicklungszyklus wird durch auRere Einfliisse wie
z.B.: erhohte IFN-y Produktion der Wirtszelle, Mangel an essentiellen Substraten (Eisen,
Tryptophan, anderen Aminoséduren), oder Antibiotikatherapie ausgel6st. Er dient dazu um das
Bakterium zu schiitzen und somit ein Uberdauern tiber langere Zeit zu sichern. Dadurch kénnen
Chlamydophila pneumoniae Bakterien jahrelang im menschlichen Korper verweilen bis sie

vom Immunsystem abgewehrt werden kénnen.

Die aberranten Korperchen sind groRer als Initialkérperchen. Sie sind tiber l&ngere Zeit in den
Zellen Uberlebensféahig, aber nicht kultivierbar. Sie haben eine geringere Stoffwechselrate,
wodurch die Antibiotikatherapie erschwert wird (Dtsch Arztebl Int, 2010; Savykoski née
Huittinen, 2003).

1.2.3. Behandlung

Aktuelle Mittel der Wahl sind Tetracyclin- oder Makrolidantibiotika. Auf diese und die

Therapie wird im Rahmen der Problemstellung naher eingegangen.
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2. Problemstellung

Wird eine akute Infektion mit Chlamydophila pneumoniae rasch erkannt, ist eine
unkomplizierte Behandlung moglich. Eine abgesicherte Diagnose gestaltet sich innerhalb
kilrzester Zeit als sehr schwierig. Mittel der Wahl sind Antibiotika, die die Proteinsynthese der
Bakterien beeinflussen, wie z.B.: Erythromycin, Doxycyclin, Clarythromycin und
Azithromycin. Da durch haufig auftretende Resistenzen keine vollstandige Eradikation erreicht
wird, kommt es ebenso wie bei Penicillin G Gabe zu einer Umwandlung in die persistierende
Form. Dasselbe gilt auch wenn nur subinhibitorische Blutkonzentrationen des Antibiotikums
erreicht werden; dies wird unter anderem auch durch schlechte Compliance des Patienten
verursacht (Gieffers et al., 2004).

Aus diesen Grunden ist es von hohem Interesse neue, potente Arzneistoffe zu erforschen, gegen
welche einerseits noch keine Resistenzen bestehen und die sich andererseits durch eine
mdoglichst kurze Anwendungsdauer auszeichnen. Dadurch wir die Behandlungsdauer reduziert
und in der Folge auch die Compliance erhéht. Diesem Ziel widmet sich diese Diplomarbeit
durch die Synthese von diversen ,small molecules”, welche wachstumshemmend auf

Chlamydien wirken sollen.
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3. Zlelsetzung

Es sollen Substanzen synthetisiert werden, welche am Department of Biosciences an der Abo
Akademi University in Turku, Finnland mittels TR-FIA Test (time-resolved fluorometric
immunoassay) auf ihre wachstumshemmende Wirkung Uberprift werden. Bei
vorangegangenen Diplomarbeiten in der Arbeitsgruppe von Ao. Univ.-Prof. Dr. Thomas Erker
wurden bereits substituierte Thiophenderivate synthetisiert, welche vielversprechende
Testergebnisse lieferten. Die weitere Verbesserung der potenziellen Wirkstoffe stellt das

vorrangige Ziel dieser Arbeit dar.

Das Hauptaugenmerk lag auf der Synthese von Thiophenringen, welche in Position 2 oder 3

verschiedene Arylamide und Heteroaromaten besitzen.
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5. Synthesen

Die Verbindungen kénnen nach ihren Grundgeristen in folgende 4 Hauptgruppen eingeteilt
werden:

e 5-Acetyl-3-nitrothiophenderivate
e 2-Nitrothiophenderivate

¢ 3-Nitrothiophenderivate

e 2-Nitrobenzolderivate

5.1. Herstellung von 5-Acetyl-3-nitrothiophenderivaten

Um diese Verbindungen zuganglich zu machen wurde zuerst 2-Acetyl-5-chlorthiophen unter
Kihlung auf 0°C mit HNOsconc. und H2SOsconc. zu Verbindung 1 nitriert.

0 HNO;conc., O
‘ | H,50,conc., ‘ S
- - e
3 ci /)
W
NO>
2-Acetyl-3-chlorthiophen Verbindung 1

Abbildung 2: Nitrierung von 2-Acetyl-5-chlorthiophen zu Verbindung 1

AnschlieBend wurden die gewunschten Zwischenstufen durch Umsetzung mit Phenol- bzw.

Thiophenolderivaten via nukleophiler Substitution gewonnen.

0] 0
‘ KHCO,. ‘ ‘
S Acetonitril, S /R
HsC HO-R ks HaC
\ p cl + 1| p 0
NO; NO;
Verbindung 1 Verbindung 2-8, 23
‘O‘ KHCO,, O‘
Acetonitril,
s cuonital s R
H,C 70°C H,C /
cl + HS-R S
|/ |/
NO, NO»
Verbindung 1 Verbindung 22

Abbildung 3: Nukleophile Substitutionen ausgehend von Verbindung 1
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5.2. Herstellung von 2-Nitrothiophenderivaten

Um diese Verbindungen zugéanglich zu machen wurde zuerst 3-Bromthiophen unter Kiihlung
auf -20°C in Acetanhydrid geldst. Danach wurde ein Gemisch von HNOzconc. und H2SOasconc.
zugetropft und die Reaktionsldsung nach 30 Minuten auf Eiswasser gegossen. Nach 45 Minuten
wurde der entstandene Niederschlag abgenutscht und aus EtOH umkristallisiert. Das Produkt

dieser Reaktion ist Verbindung 9.

Acetanhydrid,
HNO;conc
HESD,fconc.: OpN S
S -20°C \
Br
Br
Verbindung 9

3-Bromthiophen

Abbildung 4: Nitrierung von 3-Bromthiophen zu Verbindung 9

AnschlieRend wurden die gewinschten Zwischenstufen durch Umsetzung mit Phenolderivaten

via nukleophiler Substitution gewonnen.

KHCO,,
OyN S Acetonitril, O,N S
70°C
\ / + HO-R > \ /
Br R—o
Verbindung 9 Verbindung 10-15, 19-21

Abbildung 5: Nukleophile Substitutionen ausgehend von Verbindung 9

12
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5.3. Herstellung von 3-Nitrothiophenderivaten

Um folgende Substanzen zuganglich zu machen wurde 2-Chlor-3-nitrothiophen mit den

entsprechenden Heteroaromaten und KHCOs in Acetonitril unter Reflux umgesetzt.

Cl S

W

+ HS-R
O,5N

2-Chlor-3 -nitrothiophen

KHCO,,
Acetonitril, S S
70°C R \
O,N
Verbindung 17, 18

Abbildung 6: Nukleophile Substitutionen ausgehend von 2-Chlor-3-nitrothiophen

5.4. Herstellung von 2-Nitrobenzolderivaten

Um folgende Substanz zugénglich zu machen wurde 1-Brom-2-nitrobenzol mit dem

entsprechenden Heteroaromaten und KHCO3 in Acetonitril unter Reflux umgesetzt.

05N
+ HS-R

Br

1-Brom-2-nitrobenzol

KHCO,,
Acetonitril, 02 N
70°C _
i
R
Verbindung 16

Abbildung 7: Nukleophile Substitution von 1-Brom-2-nitrobenzol

13




6. Zusammenfassung und Diskussion

6. Zusammenfassung und Diskussion

Der Hauptanteil der Substanzen konnte erfolgreich und ohne Probleme synthetisiert und

aufgereinigt werden.
Die Reaktionszeit betrug in der Regel ca. zwolIf Stunden.

Von den 23 synthetisierten Substanzen stellen 13 die gewunschten Endstufen und zehn
dazugehdrige Vorstufen dar. Verbindungen 6, 7, 8, 12, 13, 19, 20 sind Amide, von denen flnf
einen oligen Aggregatzustand aufweisen. Diese wurden mit Sdulenchromatographie
aufgereinigt. Die anderen sechs Zielverbindungen sind Feststoffe und konnten mittels

Umkristallisation in gewtnschter Reinheit gewonnen werden.

Bis auf Verbindung 9 (ca. 38%) und Verbindung 16 (ca.19%) konnten jeweils Ausbeuten von

ca. 50-70% erzielt werden. Bei Verbindung 21 konnten sogar ca. 93% erreicht werden.

Die Nitrierungsreaktionen zu VVerbindung 1 und 9 verliefen ohne Probleme, wobei die Ausbeute

der Verbindung 1 héher war.

14



6. Zusammenfassung und Diskussion

Anfangs ergaben sich Probleme bei der Esterhydrolyse. Es stellte sich heraus, dass eine
basische Esterhydrolyse nicht zum Ziel fihrte. Durch Umstellung auf saure Esterhydrolyse
wurden diese Schwierigkeiten beseitigt und die Synthesen der Verbindungen 4, 5, 11 und 21

verliefen wie gewiinscht.

4 )
N o
0 /O o Qﬁ
s on .
3 ﬁ%ﬁo HSCJKE/?*O
NO, NO,

11

21
OH
~I
S N
— OH S
O —_— O
OoN o ON 0

Bei der Herstellung der Amide funktionierten alle Umsetzungen bis auf Verbindung 24
(Diethylamid von Verbindung 5) und Verbindung 25 (Verbindung 11 mit Morpholin
umgesetzt). Bei diesen beiden Reaktionen konnte anhand der *H — und 3C — NMR Spektren

keine Umsetzung zu den gewinschten Produkten festgestellt werden.

Fur Verbindungen 27 und 28 sollte 1-Brom-2-nitro-benzol mit Methyl 3- bzw. Methyl 4-
hydroxy-benzoat, fur Verbindung 23 sollte 1-Brom-2-nitro-benzol mit 2-Mercapto-2-thiazolin
und far Verbindung 28 sollte Verbindung 1 mit 2-Hydroxybenzimidazol nach Methode B

umgesetzt werden. Jedoch verliefen die Synthesen dieser vier Verbindungen erfolglos.

Die Endstufen (Verbindung 6, 7, 8, 12, 13, 15-20, 22 und 23) sollen am Department of
Biosciences der Abo Akademi University Turku in Finnland auf ihre inhibitorische Wirkung

auf Chlamydien getestet werden.
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Endstufen
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7. Experimenteller Teil

7. Experimenteller Tell

7.1. Allgemeine experimentelle Methoden

Die Verlaufskontrolle der Reaktionen wurde mittels Dunnschichtchromatographie auf mit

Kieselgel (Kieselgel 60, F2s4) beschichteten Aluminiumfolien der Firma Merck™ durchgefihrt.

Die Aufreinigung der Reaktionsprodukte erfolgte mittels S&ulenchromatographie. Als
stationare Phase wurde Kieselgel 60 (70-230 mesh ASTM) der Firma Merck™ benutzt.

Die H- und !3C-Kernspinresonanzspektren wurden in einem Bruker™ Avance DPx200
Spektrometer (200 MHz fir *H und 50 MHz fiir $3C Spektren) aufgenommen. Die chemischen
Verschiebungen sind in Parts per Million (ppm), bezogen auf Tetramethylsilan oder den
Losungsmittelpeak als internem Standard angegeben. Die Einheit der Kopplungskonstanten (J)
ist Hertz (Hz).

An einem Shimadzu (GC-17A; MS-QP5050A) Spektrometer wurden massenspektrometrische
Untersuchungen durchgefiihrt. Die Intensitat der Peaks ist in Prozent angegeben, wobei das

starkste Signal mit 100% gleichgesetzt ist.

Herr Mag. Johannes Theiner am Institut fur physikalische Chemie der Universitat Wien fiihrte

die Elementaranalysen auf Kohlenstoff, Wasserstoff und Stickstoff durch.

Die Schmelzpunkte kristalliner oder fester Substanzen wurden an einem Reichert™ Kofler

Heiztischmikroskop bestimmt. Die Werte sind unkorrigiert.

Alle verwendeten Chemikalien und Ldsungsmittel wurden bei den Firmen Merck (Darmstadt,
Deutschland) und Sigma-Aldrich (Schnelldorf, Deutschland) erworben und besitzen

entsprechende Reinheit.

Das Abdampfen der organischen Lésungsmittel erfolgte unter vermindertem Druck.
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7. Experimenteller Teil

7.2. Synthesemethoden

Methode A:

Es werden die jeweiligen Mengen des entsprechenden Thiophens, Esters, der Base und von
Acetonitril in einem Dreihalskolben unter Reflux erhitzt. Nach Ende der Reaktion erfolgt die
Aufreinigung durch Umkristallisation aus 70%igem EtOH. Danach wird die Substanz

abfiltriert, mit kaltem 70%igem EtOH gewaschen und getrocknet.

Methode B:

Es werden die jeweiligen Mengen des entsprechenden Thiophens, Esters, der Base und von
Acetonitril in einem Dreihalskolben unter Reflux erhitzt. Nach Ende der Reaktion erfolgt die
Aufreinigung durch Umkristallisation aus 70%igem EtOH. Danach wird die Substanz
abfiltriert, mit kaltem 70%igem EtOH gewaschen und getrocknet.

Methode C:

Es wird die jeweilige Menge des Esters, Eisessig und 2N HCI in einem Dreihalskolben bei
100°C bis zur volistandigen Umsetzung gerihrt (Kontrolle des Reaktionsverlaufs mittels
Dinnschichtchromatographie). Danach wird die Reaktionsmischung auf Eiswasser gegossen

und der entstehende Niederschlag abfiltriert.

Methode D:

Die entsprechende Carbonséure wird mit Thionylchlorid unter trockenen Bedingungen in
einem Kolben unter Riickflusskiihlung mit aufgesetztem Trockenrohr zwei Stunden erhitzt.
Danach wird das Thionylchlord unter reduziertem Druck entfernt und der entstehende
Rickstand in 10 mL trockenem THF geldst. Anschliefend wird die Lésung mit dem
gewiinschten Amid versetzt und bis zur vollstdndigen Umsetzung gerihrt. Nach Reaktionsende
wird das Losungsmittel unter vermindertem Druck abgedampft und das Produkt mittels

Séulenchromatographie aufgereinigt.
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

8. Synthesevorschriften und physiko-chemische
Charakterisierung der hergestellten Verbindungen

8.1. Synthese und Charakterisierung von 1-(5-Chloro-4-
nitro-2-thienyl)ethanon (1) %

O

w

Abbildung 8: Strukturformel von 1-(5-Chloro-4-nitro-2-thienyl)ethanon (1)

Summenformel: CeHsCINO3S Ausbeute (g, %): 8,144 g, 56,6%
Molekulargewicht: 205,62 g/mol physikalische Form: fest
Farbe: gelb Schmelzpunkt: 88°C
Synthese

Es werden 70 mmol (11,24 g) 2-Acetyl-5-chlorthiophen fein gepulvert und in einen
Dreihalskolben tberfuhrt. Danach wird unter Rihren eine auf 0°C gekuhlte Mischung aus 13,5
mL HNOsconc. und 22,5 mL H>SOsconc. zugetropft, wobei darauf geachtet wird, dass die
Reaktionstemperatur nicht Gber 10°C ansteigt. Nach beendeter Zugabe der Nitriersdure folgen
30 Minuten Rihren unter Kilhlung, danach wird die Reaktionsmischung auf 900 mL Eiswasser
gegossen und weitere 45 Minuten geriihrt. Der entstandene Niederschlag wird abfiltriert und

getrocknet. Die Aufreinigung erfolgt durch Umkristallisation aus EtOH.

'H-NMR (ds-DMSO)

CH (aromatisch) S 0 = 8,53 ppm 1H
CH (aromatisch) S 0 = 2,60 ppm 3H
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

BC-NMR (ds-DMSO)

C=0 0 =190,4 ppm 1C

Cq 6 =143,2 ppm 1C

Cq 0 =139,2 ppm 1C

Cq 0 =138,6 ppm 1C

CH (aromatisch) 6 =128,7 ppm 1C

CHs 0= 25,8 ppm 1C

Massenspektrum
m/z Intensitat (%)
207 / 205 M* 7% / 18%

190 42%
116 17%
81 19%
43 100%

CHN-Analyse von CsH4CINO3S

Cin% Hin % N in %
Berechnet 35,05 1,96 6,81
Gefunden 34,93 1,77 6,71
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

8.2. Synthese und Charakterisierung von Methyl 3-[(5-
acetyl-3-nitro-2-thienyl)oxy]benzoat (2)

Q
0 V4
S O—CH,4
|
NO,

Abbildung 9: Strukturformel von Methyl 3-[(5-acetyl-3-nitro-2-thienyl)oxy]benzoat (2)

Summenformel: C14H11NOgS Ausbeute (g, %): 3,043 g, 78,9%
Molekulargewicht: 321,30 g/mol physikalische Form: fest
Farbe: gelb Schmelzpunkt: 126°C
Synthese

Es werden 12 mmol (2,47 g) 1-(5-Chloro-4-nitro-2-thienyl)ethanon (1), 20,4 mmol (3,1 g)
Methyl 3-hydroxybenzoat, 18 mmol (1,8 g) KHCOz und 25 mL Acetonitril nach Methode A

umgesetzt.

'H-NMR (CDCly)

CH (aromatisch) m 0 =8,14-8,01 ppm 2 H
CH (aromatisch) m 6=7,97-7,89 ppm 1H
CH (aromatisch) m 0=7,66-7,42 ppm 2H
CHs S 6= 3,93 ppm 3H
CHs S 0 =252 ppm 3H
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten

B3C-NMR (CDCls)

Verbindungen

C=0 0 =189,8 ppm 1C
C=0 0 =165,5ppm 1C
Cq 0 =156,4 ppm 1C
Cq 0=133,1 ppm 1C
CH (aromatisch) 6=131,0 ppm 1C
CH (aromatisch) 6 =128,8 ppm 1C
Cq 6 =128,6 ppm 1C
CH (aromatisch) 6 =127,3 ppm 1C
CH (aromatisch) 6 =124,5 ppm 1C
CH (aromatisch) 6=121,0 ppm 1C
CH2 0= 52,8 ppm 1C
CHs o= 253 ppm 1C
2 C nicht detektierbar!
Massenspektrum
m/z Intensitat (%)
321 M* 1%
290 10%
170 65%
142 30%
121 20%
43 100%
CHN-Analyse von C14H11NOsS
Cin% Hin % N in %
Berechnet 52,33 3,45 4,36
Gefunden 51,63 3,17 4,42
Berechnet + 0,125 H,0 51,97 3,50 4,33
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

8.3. Synthese und Charakterisierung von Methyl 4-[(5-
acetyl-3-nitro-2-thienyl)oxy]benzoat (3)
0 CHs

\_¢o

NO,

Abbildung 10: Strukturformel von Methyl 4-[(5-acetyl-3-nitro-2-thienyl)oxy]benzoat (3)

Summenformel: C14H11NOgS Ausbeute (g, %): 3,03 g, 78,6%
Molekulargewicht: 321,30 g/mol physikalische Form: fest
Farbe: gelb Schmelzpunkt: 144°C
Synthese

Es werden 12 mmol (2,47 g) 1-(5-Chloro-4-nitro-2-thienyl)ethanon (1), 16,8 mmol (2,56 Q)
Methyl 4-hydroxybenzoat, 18 mmol (1,8 g) KHCOz und 25 mL Acetonitril nach Methode A
umgesetzt.

'H-NMR (CDCls)

CH (aromatisch) | AB-System, A-Teil | 6=28,17 ppm, Jag = 8,0 Hz 2H
CH (aromatisch) S 6 =28,04 ppm 1H
CH (aromatisch) | AB-System, B-Teil | 6=7,34 ppm, Jag = 8,0 Hz 2H
CHs S 0= 3,95 ppm 3H
CHs S 0 =2,54 ppm 3H
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

B3C-NMR (CDCls)

C=0 0 =189,8 ppm 1C
Cq 0 =168,6 ppm 1C
C=0 0 =165,8 ppm 1C
Cq 0 =159,6 ppm 1C
CH (aromatisch) 6 =132,5 ppm 2C
Cq 0 =129,3 ppm 1C
Cq 0=129,2 ppm 1C
CH 0 =127,0 ppm 1C
CH (aromatisch) 6=119,5 ppm 2C
CHs 0= 52,6 ppm 1C
CHs 0= 25,4 ppm 1C
1C nicht detektierbar!
Massenspektrum
m/z Intensitat (%)
321 M* 0,17%
279 2%
170 56%
142 31%
123 37%
43 100%
CHN-Analyse von C14H11NOsS
Cin% Hin % N in %
Berechnet 52,33 3,45 4,36
Gefunden 51,73 3,29 4,29
Berechnet + 0,125 H,O 51,97 3,50 4,33
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

8.4. Synthese und Charakterisierung von 3-[(5-Acetyl-3-
nitro-2-thienyl)oxy]benzoesaure (4)

/O
| S OH
H;C
3 \ / o
NO,
Abbildung 11: Strukturformel von 3-[(5-Acetyl-3-nitro-2-thienyl)oxy]benzoeséure (4)
Summenformel: C13HyNOgS Ausbeute (g, %): 1,395 g, 81,1%
Molekulargewicht: 307,28 g/mol physikalische Form: fest
Farbe: rotlich Schmelzpunkt: 199°C
Synthese

Es werden 5,6 mmol (1,8 g) Methyl 3-[(5-acetyl-3-nitro-2-thienyl)oxy]benzoat (2) mit 50 mL
Eisessig und 16 mL 2N HCI in 100 mL nach Methode C umgesetzt.

'H-NMR (ds-DMSO)

OH, austauschbar s-br 6= 13,39 ppm 1H
CH (aromatisch) S o = 8,44 ppm 1H
CH (aromatisch) m 6 =8,08-7,92 ppm 2 H
CH (aromatisch) m 0 ="7,84—7,64 ppm 2H
CHs S 0 =2,54 ppm 3H
B3C-NMR (ds-DMSO)

C=0 0 =190,6 ppm 1C

Cq 0 =169,7 ppm 1C

C=0 6 =166,0 ppm 1C

Cq 6 =156,2 ppm 1C

Cq o =133,6 ppm 1C

Cq 6= 131,6 ppm 1C

CH (aromatisch) 6=131,4 ppm 1C

CH (aromatisch) 0 =128,4 ppm 1C

CH (aromatisch) 6 =128,3 ppm 1C

Cq 6 =128,0 ppm 1C

CH (aromatisch) 6 =124,5 ppm 1C

CH (aromatisch) 6 =120,5 ppm 1C

CHs 0= 25,3 ppm 1C
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

Massenspektrum

m/z Intensitat (%)
307 M* 0.89%
236 4%
170 32%
137 14%

57 41%

43 100%

CHN-Analyse von C13H9NOgS

Cin% Hin % N in %
Berechnet 50,81 2,95 4,56
Gefunden 50,67 2,78 4,43
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

8.5. Synthese und Charakterisierung von 4-[(5-Acetyl-3-
nitro-2-thienyl)oxy]benzoesaure (5)

NO,

Abbildung 12: Strukturformel von 4-[(5-Acetyl-3-nitro-2-thienyl)oxy]benzoeséure (5)

Summenformel: C13HoNOsS Ausbeute (g, %): 1,933 g, 89,9%
Molekulargewicht: 307,28 g/mol physikalische Form: fest
Farbe: gelb Schmelzpunkt: 199°C
Synthese

Es werden 7 mmol (2,25 g) Methyl 4-[(5-acetyl-3-nitro-2-thienyl)oxy]benzoat (3) mit 50 mL
Eisessig und 10 mL 2N HCI nach Methode C umgesetzt.

'H-NMR (ds-DMSO)

OH, austauschbar s-br 6 =13,16 ppm 1H
CH (aromatisch) S 0 = 8,44 ppm 1H
CH (aromatisch) | AB-System, A-Teil | 6 =28,09 ppm, Jag = 8,0 Hz 2H
CH (aromatisch) | AB-System, B-Teil | 6 =7,55 ppm, Jag = 8,0 Hz 2H

CHs S 0 =2,54 ppm 3H
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

BC-NMR (ds-DMSO)

C=0 0 =190,6 ppm 1C

Cq 6 =168,1 ppm 1C

C=0 0 =166,2 ppm 1C

Cq 6 =159,3 ppm 1C

Cq 0 =132,3 ppm 1C

CH (aromatisch) d=132,2 ppm 2C

Cq 0 =129,6 ppm 1C

Cq 0 =128,8 ppm 1C

CH (aromatisch) 6 =128,2 ppm 1C

CH (aromatisch) 6=119,6 ppm 2C

CHs 0= 253 ppm 1C

Massenspektrum
m/z Intensitat (%)

307 M* 0,09%
265 0,74%
170 39%
142 22%
65 22%
43 100%

CHN-Analyse von C13H9NOgS

Cin% Hin % N in %
Berechnet 50,81 2,95 4,56
Gefunden 50,68 2,72 4,41

30



8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

8.6. Synthese und Charakterisierung von 4-[(5-Acetyl-3-
nitro-2-thienyl)oxy]-N,N-diisobutyl-benzamid (6)

CHj;
H3C

Abbildung 13: Strukturformel von 4-[(5-Acetyl-3-nitro-2-thienyl)oxy]-N,N-diisobutyl-benzamid (6)

Summenformel: C21H26N>05S Ausbeute (g, %): 0,15 g, 17,9%
Molekulargewicht: 418,51 g/mol physikalische Form: 6lig
Farbe: gelb
Synthese

Es wird 1 mmol (0,307 g) 4-[(5-Acetyl-3-nitro-2-thienyl)oxy]benzoesaure (5) mit 2,86 mmol
(0,5 mL) Diisobutylamin nach Methode D umgesetzt (FlieBmittel = Toluol:Ethylacetat 1:1).

'H-NMR (Methanol-ds)

CH (aromatisch) m 6 =28,31-8,23 ppm 1H
CH (aromatisch) m 0=7,64—-7,41 ppm 4H
CH> m 0= 3,49 — 3,36 ppm 2H
CH> m 6=13,28-3,15 ppm 2 H
CHs m 6 =2,60—2,50 ppm 3H
CH m 8 =2,29-2,07 ppm 1H
CH m 6=2,01-1,76 ppm 1H
CHs d 6=1,04 ppm, J=6,0 Hz 6H
CHs d 6=0,80 ppm, J=6,0 Hz 6H
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

13C-NMR (Methanol-ds)

C=0 0=191,9 ppm 1C

Cq 6=173,3 ppm 1C

C=0 0 =170,3 ppm 1C

Cq 0 =158,5 ppm 1C

Cq 0 =137,4 ppm 1C

Cq o =133,5 ppm 1C

CH (aromatisch) 6 =130,8 ppm 2C

Cq o =130,0 ppm 1C

CH (aromatisch) 6 =129,0 ppm 1C

CH (aromatisch) 6=121,0 ppm 2C

CH2 0 =58,2 ppm 1C

CH> 0 =153,1 ppm 1C

CH 0 =283 ppm 1C

CH 6=27,6 ppm 1C

CHs 0 =25,3 ppm 1C

CHs 6 =20,5 ppm 2C

CHs 0 =20,2 ppm 2C

Massenspektrum
m/z Intensitat (%)

418 M* 0,34%
375 7%
149 12%
121 100%
43 67%

Hochauflosende Masse von C21H26N20sS

Berechnet flir C21H2sN2NaOsS:

Gefunden:

441,1460 g/mol
441,1455 g/mol
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

8.7. Synthese und Charakterisierung von 3-[(5-Acetyl-3-
nitro-2-thienyl)oxy]-N,N-diisobutyl-benzamid (7)

O H3C
Q /J—CH3
_ \
H,C 5
|/
CHs
NO, HsC

Abbildung 14: Strukturformel von 3-[(5-Acetyl-3-nitro-2-thienyl)oxy]-N,N-diisobutyl-benzamid (7)

Summenformel: C21H2sN205S Ausbeute (g, %): 0.307 g, 48.9%
Molekulargewicht: 418,51 g/mol physikalische Form: 6lig
Farbe: gelb
Synthese

Es werden 1,5 mmol (0,461 g) 3-[(5-Acetyl-3-nitro-2-thienyl)oxy]benzoesdure (4) mit 4,01
mmol (0,7 mL) Diisobutylamin nach Methode D umgesetzt (FlieBmittel = Toluol:Ethylacetat
1:1).

'H-NMR (Methanol-ds)

CH (aromatisch) S 6 =28,27 ppm 1H
CH (aromatisch) m 86=7,75-17,61 ppm 1H
CH (aromatisch) m 6 ="7,54-7,38 ppm 3H
CH> d 6=23,40 ppm, J =6,0 Hz 2H
CH: d 6=3,20 ppm, J = 6,0 Hz 2 H
CHs S 6 =2,54 ppm 3H
CH m 6 =2,26 —2,06 ppm 1H
CH m 6=1,98-1,76 ppm 1H
CHs d 6=1,02 ppm, J=6,0 Hz 6H
CHs d 6=0,79 ppm, J =6,0 Hz 6H
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

13C-NMR (Methanol-d4)

C=0 0=191,9 ppm 1C
C=0 0=172,7 ppm 1C
Cq o= 158,0 ppm 1C
Cq 6 =140,9 ppm 1C
CH (aromatisch) 6 =132,5 ppm 1C
CH (aromatisch) 6 =129,1 ppm 1C
CH (aromatisch) 6=127,2 ppm 1C
CH (aromatisch) 6 =122,0 ppm 1C
CH (aromatisch) 6=119,8 ppm 1C
CH> o= 58,1 ppm 1C
CH2 0= 53,2 ppm 1C
CH 0= 28,3 ppm 1C
CH 0= 27,6 ppm 1C
CHs 0= 25,2 ppm 1C
CHs o= 20,5ppm 2C
CHs = 20,2 ppm 2C
3C nicht detektierbar!
Massenspektrum
m/z Intensitat (%)
418 M* 0,22%
375 11%
290 100%
248 11%
120 24%
92 17%
76 13%
43 14%

Hochaufldsende Masse von C21H26N20sS

Berechnet flir C21H26N2NaOsS: 441,1460 g/mol
Gefunden: 441,1455 g/mol
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

8.8. Synthese und Charakterisierung von 3-[(5-Acetyl-3-
nitro-2-thienyl)oxy]-N,N-diethyl-benzamid (8)

0
0
N
H,C S \
\ p 0 CH,
CH,

NO,

Abbildung 15: Strukturformel von 3-[(5-Acetyl-3-nitro-2-thienyl)oxy]-N,N-diethyl-benzamid (8)

Summenformel: C ,H,,N,O.S Ausbeute (g, %): 0.208 g, 38,3%
Molekulargewicht: 362,40 g/mol physikalische Form: 6lig
Farbe: gelb
Synthese

Es werden 1,5 mmol (0,461 g) 3-[(5-Acetyl-3-nitro-2-thienyl)oxy]benzoesaure (4) mit 4,34
mmol (0,45 mL) Diethylamin nach Methode D umgesetzt (FlieRmittel = Toluol:Ethylacetat
1:1).

'H-NMR (Methanol-ds)

CH (aromatisch) S 6= 28,26 ppm 1H
CH (aromatisch) m 6="7,73-7,59 ppm 1H
CH (aromatisch) m 6=7,53-7,48 ppm 1H
CH (aromatisch) m 6="7,29—7,05 ppm 2H
CH2 m 6 =3,41-3,24 ppm 4H
CHs S 6 =2,53 ppm 3H
CHs m 6=1,36 —1,05 ppm 6H
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten

13C-NMR (Methanol-ds)

Verbindungen

C=0 6=191,9 ppm 1C

Cq 6=1715 ppm 1C

C=0 6 =170,7 ppm 1C

Cq 6 =158,0 ppm 1C

Cq 6 =140,8 ppm 1C

CH (aromatisch) 6=132,5 ppm 1C

Cq 6=129,8 ppm 1C

CH (aromatisch) 6 =129,1 ppm 1C

CH (aromatisch) 6 =126,4 ppm 1C

CH (aromatisch) 6=121,9 ppm 1C

CH (aromatisch) 6=118,9 ppm 1C

CH> 6= 45,0 ppm 1C

CH> 0= 41,0 ppm 1C

CHs 0 =25,2 ppm 1C

CHs o= 14,4 ppm 1C

CHs 0 =13,0 ppm 1C

1C nicht detektierbar!
Massenspektrum
m/z Intensitat (%)

362 M* 2%
345 14%
290 72%
192 43%
121 68%
92 92%
43 100%

Hochauflosende Masse fiir C17H18N20OsS

Berechnet flir C17H1sN2NaOsS:
Gefunden

385.0834 g/mol
385.0829 g/mol
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

8.9. Synthese und Charakterisierung von 3-Brom-2-nitro-
thiophen (9) 8

Abbildung 16: Strukturformel von 3-Brom-2-nitro-thiophen (9)

Summenformel: CsH,BrNO2S Ausbeute (g, %): 7,74 g, 37,2%
Molekulargewicht: 208,03 g/mol physikalische Form: fest
Farbe: gelb Schmelzpunkt: 82°C
Synthese

Es werden 100 mmol (16,3 g) 3-Bromthiophen fein gepulvert, in einen Dreihalskolben
uberfuhrt und in 30 mL Acetanhydrid geldst. Die Lésung wird auf -20°C gekihlt. Danach wird
eine auf 0°C gekihlte Mischung von 20 mL HNOsconc. und 30 mL H2SOsconc. unter Rihren
zugetropft. Nach beendeter Zugabe der Nitrierséure folgen 30 Minuten Rihren unter Kihlung,
danach wird die Reaktionsmischung auf 900 mL Eiswasser gegossen und weitere 45 Minuten
geruhrt. Der entstandene Niederschlag wird abfiltriert und getrocknet. Die Aufreinigung erfolgt
durch Umkristallisation aus EtOH.

'H-NMR (CDCls)

CH (aromatisch) AB-System, A-Teil | 6 =752 ppm, Jag=5,6 Hz 1H
CH (aromatisch) AB-System, B-Teil | 6=7,13 ppm, Jag=5,6 Hz 1H

3C-NMR (CDCls)

CH (aromatisch) 6=132,8 ppm 1C
CH (aromatisch) 6 =130,9 ppm 1C
Cq 0=113,2 ppm 1C

1C nicht detektierbar!
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

Massenspektrum
m/z Intensitat (%)
209 / 207 M* 57% / 56%
177 21%
149 23%
82 100%
45 58%

Weitere Analyse-Daten siehe Dissertation Mag. I. Laimer, Universitat Wien (1994), und darin

zitierte Quellen.
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

8.10. Synthese und Charakterisierung von Methyl 3-[(2-
nitro-3-thienyl)oxy]benzoat (10)

~I CH3
S |
— 0]
7 |

Abbildung 17: Strukturformel von Methyl 3-[(2-nitro-3-thienyl)oxy]benzoat (10)

Summenformel: C12HgNOsS Ausbeute (g, %): 1,761 g, 52,6%
Molekulargewicht: 279,27 g/mol physikalische Form: fest
Farbe: gelb Schmelzpunkt: 127°C
Synthese

Es werden 12 mmol (2,5 g) 3-Brom-2-nitro-thiophen (9), 18 mmol (2,74 g) Methyl 3-
hydroxybenzoat, 18 mmol (1,8 g) KHCOs und 25 mL Acetonitril nach Methode A umgesetzt.
Die Umkristallisation erfolgt aus 80%igem EtOH.

'H-NMR (CDCly)

CH (aromatisch) m 6=7,99 —7,89 ppm 1H
CH (aromatisch) m 6="7,85-7,76 ppm 1H
CH (aromatisch) m 6=7,59 7,36 ppm 3H
CH (aromatisch) | AB-System, B-Teil | 6=6,59 ppm, Jag = 6,0 Hz 1H

CHs S 0 =3,93 ppm 3H

B3C-NMR (CDCls)

C=0 0 =166,0 ppm 1C

Cq 0 =156,0 ppm 1C

Cq 6 =152,8 ppm 1C

Cq d=132,5ppm 1C

CH (aromatisch) 0 =130,4 ppm 1C
CH (aromatisch) 6=129,9 ppm 1C
CH (aromatisch) 0 =126,7 ppm 1C
CH (aromatisch) d=124,0 ppm 1C
CH (aromatisch) 0 =120,3 ppm 1C
CH (aromatisch) 0 =119,8 ppm 1C
CHs 0= 52,6 ppm 1C

1C nicht detektierbar!
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

Massenspektrum
m/z Intensitat (%)
279 M* 2%
248 6%
128 100%
98 33%
69 18%
Hochauflosende Masse fir C12HgNOsS
Berechnet fir C12HoNNaOsS: 302,0099 g/mol
Gefunden: 302,0094 g/mol
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

8.11. Synthese und Charakterisierung von Methyl 3-[(2-
nitro-3-thienyl)oxy]benzoesaure (11)

—~I
S
O
O,N 3

Abbildung 18: Strukturformel von Methyl 3-[(2-nitro-3-thienyl)oxy]benzoesaure (11)

Summenformel: C11H7NOsS Ausbeute (g, %): 0,941 g, 88,7%
Molekulargewicht: 265,24 g/mol physikalische Form: fest
Farbe: gelb Schmelzbereich: 194 — 205°C
Synthese

Es werden 4 mmol (1,12 g) Methyl 3-[(2-nitro-3-thienyl)oxy]benzoat (10) mit 30 mL Eisessig
und 10 mL 2N HCI nach Methode C umgesetzt.

'H-NMR (ds-DMSO)

CH (aromatisch) AB-System, A-Teil | 6=7,98 ppm, Jag=6,0 Hz 1H
CH (aromatisch) m 6=7,90-7,79 ppm 1H
CH (aromatisch) m 6=7,72—-17,45 ppm 3H
CH (aromatisch) AB-System, B-Teil | 6=16,82 ppm, Jag=6,0 Hz 1H

BC-NMR (ds-DMSO)

C=0 0 =166,4 ppm 1C

Cq 6 =155,7 ppm 1C

Cq 0 =152,6 ppm 1C

CH (aromatisch) 0 =133,1 ppm 1C
Cq 6 =133,1 ppm 1C

CH (aromatisch) 6 =130,8 ppm 1C
CH (aromatisch) 0 =126,1 ppm 1C
CH (aromatisch) d=123,4 ppm 1C
CH (aromatisch) 0 =120,4 ppm 1C
CH (aromatisch) 6=119,1 ppm 1C

1C nicht detektierbar!
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

Massenspektrum
m/z Intensitat (%)
262 M* 2%
248 6%
128 100%
98 32%

CHN-Analyse von C1:H7NOsS

Cin% Hin % N in %
Berechnet 49,81 2,66 5,28
Gefunden 49,54 2,45 5,05
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

8.12. Synthese und Charakterisierung von N,N-Diisobutyl-
3-[(2-nitro-3-thienyl)oxy]benzamid (12)

CHs;

~I CHs
S
— N
0]
O,N g
HsC CHs

Abbildung 19: Strukturformel von N,N-Diisobutyl-3-[(2-nitro-3-thienyl)oxy]benzamid (12)

Summenformel: C19H24N204S Ausbeute (g, %): 0.408 g, 72,3%
Molekulargewicht: 376,47 g/mol physikalische Form: 6lig
Farbe: gelb
Synthese

Es werden 1,5 mmol (0,398 g) Methyl 3-[(2-nitro-3-thienyl)oxy]benzoeséaure (11) mit 4,01
mmol (0,7 mL) Diisobutylamin nach Methode D umgesetzt (FlieBmittel = Toluol:Ethylacetat
7:3)

'H-NMR (Methanol-ds)

CH (aromatisch) AB-System, A-Teil | 6=7,77 ppm, Jag =6,0 Hz 1H
CH (aromatisch) m 6 =7,60 - 7,49 ppm 1H
CH (aromatisch) m 6=7,29—-7,25 ppm 1H
CH (aromatisch) m 0="7,24-17,21 ppm 1H
CH (aromatisch) m 6=7,13-7,09 ppm 1H
CH (aromatisch) AB-System, B-Teil | 6=6,77 ppm, Jag =6,0 Hz 1H
CH> m 0 =3,44 — 3,34 ppm 2H
CH: m 6 =3,24-3,12 ppm 2H
CH m 6=2,24-2,03 ppm 1H
CH m 6=1,97-1,78 ppm 1H
CHs d 6=1,0 ppm,J=6,0 Hz 6 H
CHs d 6=0,77 ppm, J =6,0 Hz 6H
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

13C-NMR (Methanol-ds)

C=0 0=173,3 ppm 1C
Cq 0=157,7 ppm 1C
Cq 0 =153,6 ppm 1C
Cq 0 =140,3 ppm 1C
CH (aromatisch) 6 =132,2 ppm 1C
CH (aromatisch) 6=131,8 ppm 1C
CH (aromatisch) o =124,6 ppm 1C
CH (aromatisch) 6 =121,6 ppm 1C
CH (aromatisch) 6 =120,8 ppm 1C
CH (aromatisch) 6=118,3 ppm 1C
CH2 o= 58,0 ppm 1C
CH> 0= 52,9 ppm 1C
CH o= 28,1 ppm 1C
CH 6= 27,5 ppm 1C
CHs o= 20,5ppm 2C
CHs = 20,1 ppm 2C
1C nicht detektierbar!
Massenspektrum
m/z Intensitat (%)
377 M* 2%
333 11%
248 100%
128 7%
120 14%
92 11%
76 5%

CHN-Analyse von Ci1gH24N204S

Cin% Hin % N in %
Berechnet 60,62 6,43 7,44
Gefunden 60,36 6,19 7,32
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

8.13. Synthese und Charakterisierung von N,N-Diethyl-3-
[(2-nitro-3-thienyl)oxy]benzamid (13)

CHg,
= (
S
0 ~_— 3

Abbildung 20: Strukturformel von N,N-Diethyl-3-[(2-nitro-3-thienyl)oxy]benzamid (13)

Summenformel: C15H16N204S Ausbeute (g, %): 0,28 g, 58,3%
Molekulargewicht 320,36 g/mol physikalische Form: 6lig
Farbe: gelb
Synthese

Es werden 1,5 mmol (0,398 g) Methyl 3-[(2-nitro-3-thienyl)oxy]benzoeséure (11) mit 4,34
mmol (0,45 mL) Diethylamin nach Methode D umgesetzt (FlieBmittel= Toluol:Ethylacetat
1:1).

'H-NMR (Methanol-ds)

CH (aromatisch) AB-System, A-Teil | 6=7,76 ppm, Jag =6,0 Hz 1H
CH (aromatisch) m 6=17,62—-7,48 ppm 1H
CH (aromatisch) m 6=7,33-7,22 ppm 2H
CH (aromatisch) m 6=7,19-17,12 ppm 1H
CH (aromatisch) AB-System, B-Teil | 6=6,78 ppm, Jas=6,0 Hz 1H
CH: m 0 =3,65— 3,46 ppm 2 H
CH> m 0=23,39 - 3,22 ppm 2H
CHs m 6=1,40-0,97 ppm 6H
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten

13C-NMR (Methanol-ds)

Verbindungen

C=0 0=172,1 ppm 1C
Cq 6 =157,6 ppm 1C
Cq 0 =153,7 ppm 1C
Cq 6 =140,2 ppm 1C
CH (aromatisch) 6 =132,2 ppm 1C
CH (aromatisch) 6=131,9 ppm 1C
CH (aromatisch) 6=123,9 ppm 1C
CH (aromatisch) 6=121,5 ppm 1C
CH (aromatisch) 6 =120,9 ppm 1C
CH (aromatisch) 6=117,6 ppm 1C
CH2 0= 449 ppm 1C
CH> o= 41,0 ppm 1C
CHs 0= 14,4 ppm 1C
CHs 0= 13,0 ppm 1C
1C nicht detektierbar!
Massenspektrum
m/z Intensitat (%)
320 M* 0,36%
319 1%
248 21%
192 28%
121 100%
93 21%
65 19%
CHN-Analyse von CisH1sN204S
Cin% Hin % N in %
Berechnet 56,24 5,03 8,74
Gefunden 57,10 5,22 8,47
Berechnet + 0,125 Toluol 57,45 5,16 8,44
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

8.14. Synthese und Charakterisierung von Methyl 4-[(2-
nitro-3-thienyl)oxy]benzoat (14)

O-"’CHS
S o= N
i O
@]
QN

Abbildung 21: Strukturformel von Methyl 4-[(2-nitro-3-thienyl)oxy]benzoat (14)

Summenformel: C12HgNOsS Ausbeute (g, %): 3,485 g, 69,0%
Molekulargewicht: 279,27 g/mol physikalische Form: fest
Farbe: gelb Schmelzpunkt: 127°C
Synthese

Es werden 17 mmol (3,54 g) (3-Brom-2-nitro-thiophen (9), 25.5 mmol (3,88 g) Methyl 4-
hydroxybenzoat, 25,5 mmol (2,55 g) KHCOz und 35 mL Acetonitril nach Methode A

umgesetzt. Die Umkristallisation erfolgt aus 80%igem EtOH.

'H-NMR (CDCly)

CH (aromatisch) AB-System, A-Teil | 6=28,09 ppm, Jas=8,0 Hz 2H
CH (aromatisch) | A‘B‘-System, A‘-Teil | 6 = 7,46 ppm, Jas-=6,0 Hz 1H
CH (aromatisch) AB-System, B-Teil | 6=7,16 ppm, Jae=8,0 Hz 2H
CH (aromatisch) | A’B‘-System, B*-Teil | 6 = 6,69 ppm, Jas-=6,0 Hz 1H

CHs S 6= 3,93 ppm 3H

3C-NMR (CDCls)

C=0 5 =166,2 ppm 1C

Cq o =159,6 ppm 1C

Cq 6 =151,6 ppm 1C

CH (aromatisch) 0 =132,1 ppm 2C
CH (aromatisch) 6=129,8 ppm 1C
Cq 0=127,1 ppm 1C

CH (aromatisch) 6=120,5 ppm 1C
CH (aromatisch) 0 =128,4 ppm 2C
CHs o= 52,4 ppm 1C

1C nicht detektierbar!
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

Massenspektrum
m/z Intensitat (%)
279 M* 2%
145 5%
128 100%
121 24%
98 30%

CHN-Analyse von C12H9NOsS

Cin% Hin % N in %
Berechnet 51,61 3,25 5,02
Gefunden 51,29 3,03 4,87
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten

Verbindungen

8.15. Synthese und Charakterisierung von 3-[(2-Nitro-3-
thienyl)oxy]-N-phenyl-benzamid (15)

° |
O

Abbildung 22: Strukturformel von 3-[(2-Nitro-3-thienyl)oxy]-N-phenyl-benzamid (15)

Summenformel: C17H12N204S

Ausbeute (g, %): 0.158 g, 51,6%

Molekulargewicht: 340,35 g/mol

physikalische Form: fest

Farbe: gelb

Schmelzpunkt: 191°C

Synthese

Es werden 0,9 mmol (0,239 g) Methyl 3-[(2-nitro-3-thienyl)oxy]benzoeséaure (11) mit 2,74
mmol (0,25 mL) Anilin nach Methode D umgesetzt (FlieBmittel = Petrolether:Ethylacetat 6:4).

'H-NMR (ds-DMSO)

CH (aromatisch) S 6=10,31 ppm 1H
CH (aromatisch) AB-System, A-Teil | 6=7,99 ppm, Jag=6,0 Hz 1H
CH (aromatisch) m 6 ="7,93-7,30 ppm 8H
CH (aromatisch) m 6=7,18—7,05 ppm 1H
CH (aromatisch) AB-System, B-Teil | 6=6,82 ppm, Jag=6,0 Hz 1H
BC-NMR (ds-DMSO)

C=0 0 =164,2 ppm 1C

Cq 6 =155,4 ppm 1C

Cq 0 =152,9 ppm 1C

Cq 6 =138,9 ppm 1C

Cq 0 =137,1 ppm 1C

CH (aromatisch) 0 =133,2 ppm 1C

CH (aromatisch) 0 =130,6 ppm 1C

CH (aromatisch) 6 =128,6 ppm 2C

CH (aromatisch) 0 =124,8 ppm 1C

CH (aromatisch) 6=123,9 ppm 1C

CH (aromatisch) 0 =1222 ppm 1C

CH (aromatisch) 6 =120,5 ppm 2C

CH (aromatisch) 6 =120,2 ppm 1C

CH (aromatisch) o=118,1 ppm 1C

1C nicht detektierbar!
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten

Verbindungen

Massenspektrum

m/z Intensitat (%)
340 M* 23%
248 88%
128 41%

92 56%

69 100%

43 69%

CHN-Analyse von C17H12N204S

Cin% Hin % N in %
Berechnet 59,99 3,55 8,23
Gefunden 60,98 3,70 7,92
Berechnet + 0,125 Toluol 61,02 3,72 7,96
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten

8.16. Synthese und

Verbindungen

Charakterisierung von

Nitrophenyl)-sulfanyl-1H-benzimidazol (16)

H

N
O,N 34<\ |

N

Abbildung 23: Strukturformel von 2-(2-Nitrophenyl)-sulfanyl-1H-benzimidazol (16)

2-(2-

Summenformel: C13HgN302S

Ausbeute (g, %): 0.258 g, 19,0%

Molekulargewicht: 271,29 g/mol

physikalische Form: fest

Farbe: gelb

Schmelzpunkt: 214°C

Synthese

Es werden 5 mmol (1,01 g) 1-Brom-2-nitro-benzol mit 7.5 mmol (1,13 g) von 2-Mercapto-
benzimidazol, 8,0 mmol (0,801 g) KHCOsund 35 mL Acetonitril nach Methode B umgesetzt.

'H-NMR (ds-DMSO)

CH (aromatisch) m 6 =28,38 — 8,24 ppm 1H
CH (aromatisch) m 6=7,74—-17,57 ppm 3H
CH (aromatisch) m 6=17,55-7,44 ppm 1H
CH (aromatisch) m 6="7,39-7,22 ppm 2H
CH (aromatisch) m 6=7,10-6,97 ppm 1H
B3C-NMR (ds-DMSO)

Cq 6 =145,3 ppm 1C

Cq 0 =143,1 ppm 1C

Cq 0 =139,9 ppm 2C

CH (aromatisch) 0 =134,9 ppm 1C

Cq o =133,7 ppm 1C

CH (aromatisch) 0 =129,3 ppm 1C

CH (aromatisch) 6=127,3 ppm 1C

CH (aromatisch) 0 =125,9 ppm 1C

CH (aromatisch) 0 =122,9 ppm 2C

CH (aromatisch) 6 =115,6 ppm 2C
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

Massenspektrum
m/z Intensitat (%)
271 M* 29%
225 100%
138 38%
90 26%
69 74%

CHN-Analyse von Ci13H9N30,S

Cin% Hin % N in %

Berechnet 57,55 3,34 15,49
Gefunden 56,20 3,06 15,04
Berechnet + 0,25 H20 56,62 3,47 15,24
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

8.17. Synthese und Charakterisierung von 2-[(3-Nitro-2-
thienyl)-sulfanyl]-1H-benzimidazol (17)

O,N H
2 N

Abbildung 24: Strukturformel von 2-[(3-Nitro-2-thienyl)-sulfanyl]-1H-benzimidazol (17)

Summenformel: C11H7N30-S; Ausbeute (g, %): 0.782 g, 56,4%
Molekulargewicht: 277,32 g/mol physikalische Form: fest
Farbe: gelb Schmelzpunkt: 212°C
Synthese

Es werden 5 mmol (0,818 g) 2-Chlor-3-nitro-thiophen mit 5,5 mmol (0,826 g) 2-Mercapto-
benzimidazol, 7,5 mmol (0,751 g) KHCOs und 25 mL Acetonitril nach Methode B umgesetzt.

'H-NMR (ds-DMSO)

CH (aromatisch) m 6=7,81-7,61ppm 3H
CH (aromatisch) m 6=7,57—-7,48 ppm 1H
CH (aromatisch) m 0=7,42-17,22 ppm 2H
BC-NMR (ds-DMSO)

Cq o= 143,8 ppm 1C

Cq 0= 1427 ppm 1C

Cq o =142,4 ppm 2C

CH (aromatisch) 0 =126,5 ppm 1C

CH (aromatisch) 0 =123,3 ppm 2C

CH (aromatisch) 6 =123.2 ppm 2C

2C nicht detektierbar!
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

Massenspektrum

m/z Intensitat (%)
277 M* 37%
231 100%
144 84%
133 74%
106 27%

69 47%

CHN-Analyse von C11H7N30,S»

Cin% Hin % N in %

Berechnet 47,64 2,54 15,15
Gefunden 46,83 2,35 14,86
Gefunden + 0,25 H,0 46,88 2,68 14,91
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

8.18. Synthese und Charakterisierung von 2-[(3-Nitro-2-
thienyl)-sulfanyl]-4,5-dihydrothiazol (18)

Abbildung 25: Strukturformel von 2-[(3-Nitro-2-thienyl)-sulfanyl]-4,5-dihydrothiazol (18)

Summenformel: C7HgN202S3 Ausbeute (g, %): 0.252 g, 20,5%
Molekulargewicht 245,33 g/mol physikalische Form: fest
Farbe: gelb Schmelzpunkt: 94°C
Synthese

Es werden 5 mmol (0,818 g) 2-Chlor-3-nitrothiophen mit 5,5 mmol (0,656 g) 2-Mercapto-2-
thiazolin, 9 mmol (0,901 g) KHCO3z und 25 mL Acetonitril nach Methode B umgesetzt. Die
Umkristallisation erfolgt aus MeOH.

'H-NMR (CDCly)

CH (aromatisch) AB-System, A-Teil | 6=7,64 ppm, Jae=6,0 Hz 1H
CH (aromatisch) AB-System, B-Teil | 8=7,31 ppm, Jae=6,0 Hz 1H
CH: t 0 =4,39 ppm, J =8,0 Hz 2H
CH> t 6=13,51 ppm, J =8,0 Hz 2H

B3C-NMR (CDCls)

Cq 0 =163,9 ppm 1C

Cq 6 =135,7 ppm 1C

CH (aromatisch) 0 =127,1 ppm 1C
CH (aromatisch) d=123,4 ppm 1C
CH2 0= 64,3 ppm 1C

CH> 0= 359 ppm 1C

1C nicht detektierbar!
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

Massenspektrum
m/z Intensitat (%)
246 M* 2%
202 13%
200 93%
172 28%
144 17%
114 18%
69 84%
60 100%
45 68%

Hochaufldsende Masse fir C;HgN202S3

Berechnet fir C7HsN2NaO»S3: 268,9489 g/mol
Gefunden: 268.9484 g/mol
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

8.19. Synthese und Charakterisierung von N,N-Diisobutyl-
4-[(2-nitro-3-thienyl)oxy]benzamid (19)

HsC
/O CHs
g
— N
0
O,N
CHs

HsC

Abbildung 26: Strukturformel von N,N-Diisobutyl-4-[(2-nitro-3-thienyl)oxy]benzamid (19)

Summenformel: C1gH24N204S

Ausbeute (g, %): 0.133 g, 46,5%

Molekulargewicht: 376,47 g/mol

physikalische Form: fest

Farbe: gelb

Schmelzpunkt: 77°C

Synthese

Es werden 0,75 mmol (0,199 g) 4-[(2-Nitro-3-thienyl)oxy]benzoesdure (21) mit 2,0 mmol (0,35
mL) Diisobutylamin nach Methode D umgesetzt (FlieBmittel = Toluol:Ethylacetat 7:3).

'H-NMR (Methanol-ds)

CH (aromatisch) AB-System, A-Teil 6 ="7,716 ppm, Jas =6,0 Hz 1H
CH (aromatisch) | A’B‘-System, A*-Teil | 6= 7,45 ppm, Jas-=8,0 Hz 2H
CH (aromatisch) | A’B‘-System, B*-Teil | 6 =7,22 ppm, Jas-=8,0 Hz 2H
CH (aromatisch) AB-System, B-Teil 6 =6,78 ppm, Jas =6,0 Hz 1H
CH> d 6=23,37 ppm, J=6,0 Hz 2 H
CH:2 d 6 =3,20 ppm, J = 6,0 Hz 2 H
CH m 0=2,23-2,04 ppm 1H
CH m 6=1,96-1,78 ppm 1H
CHzs m 6=1,06-0,68 ppm 12 H
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

13C-NMR (Methanol-ds)

C=0 0 =174,0 ppm 1C
Cq 0 =158,3 ppm 1C
Cq 0 =153,4 ppm 1C
Cq 0 =134,8 ppm 1C
CH (aromatisch) 6 =132,2 ppm 1C
CH (aromatisch) 6 =130,4 ppm 2C
CH (aromatisch) 6=121,6 ppm 1C
CH (aromatisch) 6=119,7 ppm 2C
CH2 0= 58,2 ppm 1C
CH> = 53,0 ppm 1C
CH 6= 28,1 ppm 1C
CH 0= 27,6 ppm 1C
CHs o= 20,5ppm 2C
CHs 6= 20,1 ppm 2C
1C nicht detektierbar!
Massenspektrum
m/z Intensitat (%)
376 M* 0,32%
333 5%
248 39%
149 10%
121 100%
98 7%
69 6%
CHN-Analyse von CigH24N204S
Cin% Hin % N in %
Berechnet 60,62 6,43 7,44
Gefunden 60,30 6,14 7,40
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

8.20. Synthese und Charakterisierung von N,N-Diethyl-4-
[(2-nitro-3-thienyl)oxy]benzamid (20)

CHs o,

(]

Abbildung 27: Strukturformel von N,N-Diethyl-4-[(2-nitro-3-thienyl)oxy]benzamid (20)

Summenformel: C15H16N204S Ausbeute (g, %): 0.126 g, 51.8%
Molekulargewicht: 320,36 g/mol physikalische Form: fest
Farbe: gelb Schmelzpunkt: 123°C
Synthese

Es werden 0,75 mmol (0,199 g) 4-[(2-Nitro-3-thienyl)oxy]benzoeséure (21) mit 2,41 mmol
(0,25 mL) Diethylamin nach Methode D umgesetzt (FlieBmittel = Ethylacetat).

'H-NMR (Methanol-ds)

CH (aromatisch) AB-System, A-Teil o ="7,77 ppm, Jas =6,0 Hz 1H
CH (aromatisch) | A’B‘-System, A*-Teil | 6=7,48 ppm, Jas-=8,0 Hz 2H
CH (aromatisch) | A’B‘-System, B*-Teil | &= 7,24 ppm, Jag-=8,0 Hz 2H
CH (aromatisch) AB-System, B-Teil 6 =6,80 ppm, Jas =6,0 Hz 1H
CH> m 0 =13,45-3,24 ppm 4 H
CHs m 6=1,37-1,06 ppm 6H
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten

13C-NMR (Methanol-ds)

Verbindungen

C=0 0=172,7 ppm 1C
Cq 0 =158,4 ppm 1C
Cq o =153,5 ppm 1C
Cq 0 =134,8 ppm 1C
CH (aromatisch) 6=132,1 ppm 1C
CH (aromatisch) 5 =129,7 ppm 2C
CH (aromatisch) 6=121,6 ppm 1C
CH (aromatisch) 6=119,8 ppm 2C
CH2 6 =45,0 ppm 1C
CH; 0 =41,0 ppm 1C
CHs 0 =144 ppm 1C
CHs 0 =13,1 ppm 1C
1C nicht detektierbar!
Massenspektrum
m/z Intensitat (%)
320 M* 5%
319 10%
248 8%
191 6%
128 10%
121 100%
98 10%
76 5%
CHN-Analyse von C15H16N204S
Cin% Hin % N in %
Berechnet 56,24 5,03 8,74
Gefunden 56,29 4,91 8,69
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten

Verbindungen

8.21. Synthese und Charakterisierung von 4-[(2-Nitro-3-
thienyl)oxy]benzoesaure (21)

O,N

OH

\\O

O

Abbildung 28: Strukturformel von 4-[(2-Nitro-3-thienyl)oxy]benzoeséure (21)

Summenformel: C11H7NOsS

Ausbeute (g, %): 0,495 g, 93,30%

Molekulargewicht: 265,24 g/mol

physikalische Form: fest

Farbe: gelb

Schmelzbereich: 200 — 210°C

Synthese

Es werden 2 mmol (0,559 g) Methyl 4-[(2-nitro-3-thienyl)oxy]benzoat (14) mit 15 mL Eisessig
und 5 mL 2N HCI nach Methode C umgesetzt.

'H-NMR (ds-DMSO)

OH, austauschbar s-br 6 =13,01 ppm 1H
CH (aromatisch) AB-System, A-Teil 0 =8,03 ppm, Jas = 6,0 Hz 2H
CH (aromatisch) | A’B‘-System, A*-Teil | 6=7,99 ppm, J.3-=4,0 Hz 1H
CH (aromatisch) | A’B‘-System, B*-Teil | 6=7,28 ppm Jaz-=4,0 Hz 2H
CH (aromatisch) AB-System, B-Teil 6 =6,94 ppm, Jas = 6,0 Hz 1H
BC-NMR (ds-DMSO)

C=0 0 =166,5 ppm 1C

Cq o =159,1 ppm 1C

Cq 6=151,5 ppm 1C

CH (aromatisch) 6 =133,2 ppm 1C

CH (aromatisch) 6 =131,8 ppm 2C

Cq 6 =127,3 ppm 1C

CH (aromatisch) 6=121,1 ppm 1C

CH (aromatisch) 6=118,1 ppm 2C

1C nicht detektierbar!
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

Massenspektrum

m/z Intensitat (%)
265 M* 3%
184 5%
129 12%
128 100%

98 30%

65 11%

CHN-Analyse von C11H7NOsS

Cin% Hin % N in %
Berechnet 49,81 2,66 5,28
Gefunden 49,80 2,39 5,38
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

8.22. Synthese und Charakterisierung von 1-[5-(1,3-
Benzothiazol-2-ylsulfanyl)-4-nitro-2-thienyl]ethanon
(22)

NO,

Abbildung 29: Strukturformel von 1-[5-(1,3-Benzothiazol-2-ylsulfanyl)-4-nitro-2-thienyl]ethanon (22)

Summenformel: C13HgN203S3 Ausbeute (g, %): 0,547 g, 65,0%
Molekulargewicht: 336,41 g/mol physikalische Form: fest
Farbe: gelb Schmelzpunkt: 179°C
Synthese

Es werden 2,5 mmol (0,514 g) 1-(5-Chloro-4-nitro-2-thienyl)ethanon (1) mit 2,8 mmol (0,468
g) 2-Mercaptobenzothiazol, 3,8 mmol (0,380 g) KHCO3 und 18 mL Acetonitril nach Methode
B umgesetzt. Die Aufreinigung erfolgt durch Saulenchromatographie mit dem FlieBmittel
Toluol:Ethylacetat 9:1.

'H-NMR (CDCls)

CH (aromatisch) m 6 =28,27-8,09 ppm 2H
CH (aromatisch) m 6=28,01-7,86 ppm 1H
CH (aromatisch) m 6=7,68—7,46 ppm 2H

CHs S 0 =2,54 ppm 3H
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

B3C-NMR (CDCls)

C=0 0 =189,6 ppm 1C

Cq 6 =153,1 ppm 1C

Cq 0 =150,6 ppm 1C

Cq 6 =140,8 ppm 2C

Cq 0 =137,1 ppm 1C

CH (aromatisch) 6 =127,3 ppm 1C
CH (aromatisch) 6=127,0 ppm 1C
CH (aromatisch) 6 =126,8 ppm 1C
CH (aromatisch) 6=124,1 ppm 1C
CH (aromatisch) 6=121,8 ppm 1C
CH (aromatisch) 6= 26,0 ppm 1C

1C nicht detektierbar!

Massenspektrum
m/z Intensitat (%)
336 M* 18%
291 19%
290 100%
248 30%
186 23%
150 15%
108 11%
69 56%
43 90%

Hochauflosende Masse fir C13HgN20O3S3

Berechnet flr C13HgN2NaO3Ss: 358,9595 g/mol
Gefunden: 358,9589 g/mol
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

8.23. Synthese und Charakterisierung von 1-[5-(1,3-
Benzothiazol-2-yloxyl)-4-nitro-2-thienyl]ethanon (23)

Abbildung 30: Strukturformel von 1-[5-(1,3-Benzothiazol-2-yloxyl)-4-nitro-2-thienyl]ethanon (23)

Summenformel: C13HgN204S» Ausbeute (g, %):0,381 g, 47,6%
Molekulargewicht: 320,34 g/mol physikalische Form: fest
Farbe: gelb Schmelzpunkt: 178°C
Synthese

Es werden 2,5 mmol (0,514 g) 1-(5-Chloro-4-nitro-2-thienyl)ethanon (1) mit 2,8 mmol (0,376
g) 2-Hydroxybenzothiazol, 3,8 mmol (0,380 g) KHCOs und 5 mL Acetonitril nach Methode B

umgesetzt. Die Aufreinigung erfolgt durch Sdulenchromatographie mit dem FlieBmittel
Toluol:Ethylacetat 9:1.

'H-NMR (CDCls)

CH (aromatisch) S 6= 28,25 ppm 1H
CH (aromatisch) m 6 =7,58—-7,48 ppm 1H
CH (aromatisch) m 6=7,38—7,24 ppm 2H
CH (aromatisch) m 0 =16,95-6,84 ppm 1H

CHs S 0 = 2,66 ppm 3H
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8. Synthesevorschriften und physiko-chemische Charakterisierung der hergestellten
Verbindungen

B3C-NMR (CDCls)

C=0 0 =189,4 ppm 1C

Cq (aromatisch) d=141,2 ppm 2C

Cq (aromatisch) o =140,2 ppm 1C

Cq 0 =136,1 ppm 1C

CH (aromatisch) 6 =127,2 ppm 1C

CH (aromatisch) 6 =126,8 ppm 1C

CH (aromatisch) 6=125,1 ppm 1C

CH (aromatisch) 6=123,3 ppm 1C

Cq 6=1225 ppm 1C

CH (aromatisch) 6=111,3 ppm 1C

CHs 0= 26,2 ppm 1C

1C nicht detektierbar!
Massenspektrum
m/z Intensitat (%)

320 M* 38%
274 31%
246 17%
204 17%
203 14%
161 12%
160 17%
159 17%
108 12%
69 29%
43 100%

CHN-Analyse von Ci13HgN204S»

Cin% Hin % N in %
Berechnet 48,74 2,52 8,74
Gefunden 48,85 2,24 9,01
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9. Spektren

Hochauflésende Masse

CHj
H3C

CHj;

NO,

Generic Display Report

Analysis Info Acquisition Date  3/3/2015 2:40:33 PM
Analysis Name  D:\Data\ MZ_data\Erker_T\1 50303\HAMA7_DI_pESI_HRMS_.d

Method DI_mz_50-1550.m Operator MZ

Sample Name  ca. 1 ug/mL in MeOH Instrument maXis HD

Comment

Intens.

+MS, 1.1-3.1min #63-17
x109]

2724622

25

2.0

0.5 273.1653

276.2296

2741679 2772329
a {
«$68] CisHsNNaO;, 272.1621]

272.1621

25

2.0

1+
0.5 273.1654

1+
274.1682
3

0.0 T T T v T T T
268 269 270 27 272 273 274 275 276 277 miz

Bruker Compass DataAnalysis 4.2 printed: 3/3/2015 4:41:52 PM by: MZ Page 1 of 1
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9. Spektren

Mass Spectrum SmartFormula Report

Analysis Info Acquisition Date  3/3/2015 2:40:33 PM

Analysis Name  D:\Data\_MZ_data\Erker_T\150303\HAMA7_DI_pESI_HRMS_.d

Method Di_mz_50-1550.m Operator  MZ

Sample Name  ca. 1 ug/mL in MeOH Instrument maXis HD 1820881.21300
Comment

Acquisition Parameter

Source Type ESI lon Polarity Positive Set Nebulizer 0.4 Bar
Focus Active Set Capillary 3500 V Set Dry Heater 200 °C
Scan Begin 50 m/z Set End Plate Offset -500 V Set Dry Gas 4.0 I/min
Scan End 1550 m/z Set Charging Voltage 2000V Set Divert Valve Waste
Set Corona OnA Set APCI Heater 0°C
Intens.| +MS, 1.1-3.1min #63-176|
x10%]
E 304.
i 2613
3_
2] 553.4339
"
441.1452 J 770.5072
0l | ul‘u N 1T Aadi sy MUY WOT ¥ W O vt ; . ; ; ; .
200 400 600 800 1000 1200 1400 m/z
Meas. m/z # lon Formula m/z err[ppm] mSigma #mSigma Score rdb e Conf N-Rule
2721622 1 C15H23NNa0O2 272.1621 -0.3 4.6 1 100.00 45 even ok
HAMA7_DI_pESI_HRMS_.d o
Bruker Compass DataAnalysis 4.2 printed: 3/3/2015 4:41:57 PM by: MZ Page 10of 1
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9. Spektren

 Mass Spectrum SmartFormula Report

Analysis Info Acquisition Date  3/3/2015 2:40:33 PM

Analysis Name  D:\Data\_MZ_data\Erker_T\150303\HAMA7_DI_pESI_HRMS_.d
Method Di_mz_50-1550.m Operator MZ
Sample Name  ca. 1 ug/mL in MeOH Instrument maXis HD 1820881.21300
Comment
Acquisition Parameter
Source Type ESI lon Polarity Positive Set Nebulizer 0.4 Bar
Focus Active Set Capillary 3500 V Set Dry Heater 200 °C
Scan Begin 50 m/z Set End Plate Offset -500 V Set Dry Gas 4.0 /min
Scan End 1550 m/z Set Charging Voltage 2000V Set Divert Valve Waste
Set Corona 0nA Set APCI Heater 0°C
Intens. +MS, 0.0-1.0min #1-
x106]
304.2614
47
37
2z 553.4343
17 l
c: N llul F PR T Lo .l TS T IO . ’ ; ; . ’ ;
200 400 600 800 1000 1200 1400 miz
Meas. m/z # lon Formula m/z err[ppm] mSigma #mSigma Score rdb e Conf N-Rule
441.1455 1 C29H22NaO3 441.1461 1.4 8.8 1 100.00 185 even ok
2 C21H26N2NaO5S 441.1455 -0.1 40.6 2 8489 95 even ok
3 C22H30N2NaS3 441.1463 1.9 54.5 3 4772 85 even ok

HAMA7_DI_pESI_HRMS_.d )
Bruker Compass DataAnalysis 4.2 printed: 3/3/20154:41:38PM by: MZ Page 1 of 1
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9. Spektren

~ Generic Display Report

Analysis Info
Analysis Name
Method
Sample Name
Comment

Acquisition Date  3/3/2015 2:40:33 PM
D:\Data\_MZ_data\Erker_T\150303\HAMA7_DI_pESI_HRMS_.d
DI_mz_50-1550.m Operator MZ
ca. 1 ug/mL in MeOH Instrument maXis HD

Intens.
x1

2.51

2.0

1.0

0.51

+MS, 0.0-1.0min #1-58|

441:3455

442.1492

437.1931

438.1964 447.2096
1

“l‘ 443.1487
- . L L. ke e

)(‘P()’3 =

2.5

2.0

1.59

1.0

0.57

Ai.
CnH26N2Na0sS, 441.1455)
1+
441.1455

1+
442.1485

1+
443.1458

0.0

444.1473
1
T

436 438 440 442 444 446 448 miz

Bruker Compass DataAnalysis 4.2

printed: 3/3/2015 4:41:33 PM by: MZ Page 1 of 1
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9. Spektren
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Massenspektrum

HAMA9

F:\hama9.qgd

9. Spektren

0 HiG
0 Y CHs
s N
HaC
\ o
/ CHs
NO,

HsC

170°C 17.12.2014 15:54:57

Chromatogram (All TIC)]

23,105,188

\
\

‘TIC*1.00
T T T T — : T - T T
1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 6.7
min
Chromatogram (Zoom)
11,149,569
{
] i
\
1
1
{l\J 1
L
V\_/’ TIC*1.00
/31.00%1.00
TETT T T T T T T T
1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 6.7
min
Spectrum
Line#:1 R.Time:6.750(Scan#:787)
MassPeaks:206
RawMode:Single 6.750(787) BasePeak:290.00(1917279)
BG Mode:None
2000000 290
1000000
4 120
92
43 76 248 375
4 im |
y l..l || 1129 145 159170 g8 206 339 260 274 || 303 319320 347 363 Ls 401 419
e s e R L L S L s 0N A S i e L
30050 70 90 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390 410

m/z

91



9. Spektren

Hochauflésende Masse

O HsC

Q { CHs

H3C

CHs
NO, HsC

__Mass Spectrum SmartFormula Report

Analysis Info Acquisition Date  3/3/2015 3:13:08 PM

Analysis Name  D:\Data\ _MZ_data\Erker_T\150303\HAMA9_DI_pESI_HRMS_.d
Method DI_mz_50-1550.m Operator  MZ
Sample Name  ca. 1 ug/mL in MeOH Instrument maXis HD 1820881.21300
Comment
Acquisition Parameter
Source Type ESI lon Polarity Positive Set Nebulizer 0.4 Bar
Focus Active Set Capillary 2400V Set Dry Heater 200 °C
Scan Begin 50 m/z Set End Plate Offset -500 V Set Dry Gas 4.0 Vmin
Scan End 1550 miz Set Charging Voltage 2000 V Set Divert Valve Waste
Set Corona 0nA Set APCI Heater 0°C
Intens. +MS, 2.1-3.7min #118-212)
x105
1.54 304.2613
1.0
521.3351
0.5
102.1278
j l 770.5078
0.0 1 Jllln A llx:l dal el L, . . ; )
200 400 600 800 1000 1200 1400
Meas. m/z # lonFormula m/z err[ppm] mSigma #mSigma Score rdb e Conf N-Rule
2721623 1 C15H23NNaO2 272.1621 -0.7 1.6 1 10000 45 even ok

HAMA9_DI_pESI_HRMS_.d -
Bruker Compass DataAnalysis 4.2 printed: 3/3/2015 4:45:26 PM by: MZ Page 1 of 1
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9. Spektren

Generic Display Report

Analysis Info Acquisition Date  3/3/2015 3:13:08 PM
Analysis Name D:\Data\_MZ_data\Erker_T\150303\HAMA9_DI_pESI_HRMS_.d

Method DI_mz_50-1550.m Operator Mz

Sample Name  ca. 1 ug/mL in MeOH Instrument maXis HD

Comment

Intens. +MS, 2.1-3.7min #118-212
x1 05_

2724623

0.8

0.6

0.4+

0.2 273.1655

276.2298 278.2455

274.‘1683 277.?333 279.2487
i I

x?o% CisH23NNaO;, 272.1621

1.2 1+
272.1621

0.8

5 3
021 273.1654

1+
274.1682
0.0 T L

268 270 272 274 276 278 miz

Bruker Compass DataAnalysis 4.2 printed: 3/3/2015 4:45:20 PM by: MZ Page 1 of 1
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9. Spektren

Mass Spectrum SmartFormula Report

Analysis Info

Acquisition Date  3/3/2015 3:13:08 PM

Analysis Name  D:\Data\_MZ_data\Erker_T\150303\HAMA9_DI_pESI_HRMS _.d
Method DI_mz_50-1550.m Operator MZ
Sample Name  ca. 1 ug/mL in MeOH Instrument maXis HD 1820881.21300
Comment
Acquisition Parameter
Source Type ESI lon Polarity Positive Set Nebulizer 0.4 Bar
Focus Active Set Capillary 2400V Set Dry Heater 200 °C
Scan Begin 50 m/z Set End Plate Offset -500 vV Set Dry Gas 4.0 I/min
Scan End 1550 m/z Set Charging Voitage 2000V Set Divert Valve Waste
Set Corona 0nA Set APCI Heater 0°C
Intens. +MS, 0.0-1.5min #1-87|
x108
304.2616
1.5
107
1 553.4347
0.5
1 : l 690.3175
0.0 I Allu i J.'ul.. N OO W i U . . - . o
200 400 600 800 1000 1200 1400 miz
Meas. m/z # lon Formula m/z err[ppm] mSigma #mSigma Score rdb e Conf N-Rule
441.1456 1 C21H26N2NaO5S 441.1455 -03 14.7 1 100.00 9.5 even ok
2 C29H22Na03 441.1461 1.2 429 2 3161 185 even ok
3 C22H30N2NaS3 441.1463 1.7 544 3 3340 85 even ok
HAMA9_DI_pESI_HRMS_.d
Bruker Compass DataAnalysis 4.2 printed: 3/3/2015 4:45:05 PM by: MZ Page 1 of 1
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9. Spektren

‘Generic Display Report

Analysis Info
Analysis Name
Method
Sample Name
Comment

DI_mz_50-1550.m
ca. 1 ug/mL in MeOH

Acquisition Date  3/3/2015 3:13:08 PM
D:\Data\_MZ_data\Erker_T\150303\HAMAS_DI_pESI_HRMS_.d

Operator
Instrument

Mz
maXis HD

Intens. |
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A B
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P i il
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0.00

1+
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Ca21H26N2Na0sS, 441.1455)

436

438

Bruker Compass DataAnalysis 4.2

printed: 3/3/2015 4:45:00 PM
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9. Spektren
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9. Spektren
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9. Spektren

Hochauflésende Masse

(0]
(0]
S N
HaC [ o _\CH3
CHs

‘Mass Spectrum SmartFormula Report

Analysis Info Acquisition Date  3/3/2015 2:57:19 PM

Analysis Name  D:\Data\ MZ_data\Erker_T\150303\HAMA10_DI_pESI_HRMS_.d
Method DI_mz_50-1550.m Operator MZ
Sample Name ca. 1 ug/mL in MeOH Instrument maXis HD 1820881.21300
Comment
Acquisition Parameter
Source Type ESI lon Polarity Positive Set Nebulizer 0.4 Bar
Focus Active Set Capillary 2500V Set Dry Heater 200 °C
Scan Begin 50 m/z Set End Plate Offset -500 vV Set Dry Gas 4.0 V/min
Scan End 1550 m/z Set Charging Voltage 2000V Set Divert Valve Waste
Set Corona 0nA Set APCI Heater o°c
Intens.. +MS, 1.4-3.3min #81-188)
x10%]
304.2615
4]
37
216:0997
2] 497.3718
409.2100 585.5331
; 1 J
0 ' U1 (VRIPR W0 J O by 0 > 2 ;
200 400 600 800 1000 1200 1400 miz
Meas. m/z # lon Formula m/z err[ppm] mSigma #mSigma Score rdb e Conf N-Rule
216.0997 1 C11H15NNaO2 216.0995 -0.8 141 1 100.00 4.5 even ok

HAMA10_DI_pESI_HRMS_d -
Bruker Compass DataAnalysis 4.2 printed: 3/3/2015 4:47:19 PM by: MZ Page 1
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9. Spektren

) Generic Display Report

Analysis Info Acquisition Date
Analysis Name  D:\Data\ MZ_data\Erker_T\150303\HAMA10_DI_pESI_HRMS_.d

Method DI_mz_50-1550.m Operator
Sample Name ca. 1 ug/mL in MeOH Instrument
Comment

3/3/2015 2:57:19 PM

Mz
maXis HD

Intens
x10%

2160997

2.01

0.5
217.1032

212.1253 218..1058

+MS, 1.4-3.3min #81-188

«$681

216.0995

2.01

1.59

1.0

0.59
1+
217.1027

CuHisNNaO,, 216.0995

0.0 r T T r T
212 214 216 218 220

222 miz

Bruker Compass DataAnalysis 4.2 printed: 3/3/2015 4:47:14 PM by: MZ
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9. Spektren

Analysis Info Acquisition Date  3/3/2015 2:57:19 PM
Analysis Name  D:\Data\_MZ_data\Erker_T\150303\HAMA10_DI_pESI_HRMS_.d
Method DI_mz_50-1550.m Operator MZ
Sample Name  ca. 1 ug/mL in MeOH Instrument maXis HD 1820881.21300
Comment
Acquisition Parameter
Source Type ESI fon Polarity Positive Set Nebulizer 0.4 Bar
Focus Active Set Capillary 2500 vV Set Dry Heater 200°C
Scan Begin 50 m/z Set End Plate Offset -500 vV Set Dry Gas 4.0 V/min
Scan End 1550 m/z Set Charging Voltage 2000V Set Divert Valve Waste
Set Corona 0nA Set APCI Heater 0°C
Intens. ] +MS, 0.0-1.0min #1-58]
x1067
25 304.2616
2.0
1.5 216.0999
1.04 497.3721
409.2104
0.5
S U ¥ WTH RN | WS Y PO , : - . - :
200 400 600 800 1000 1200 1400 mz
Meas.m/z # lon Formula m/z err[ppm] mSigma #mSigma Score rdb e Conf N-Rule
385.0831 1 C17H18N2NaO5S 385.0829 -0.6 14.6 1 10000 9.5 even ok
2 C25H14NaO3 385.0835 11 443 2 33.39 18.5 even ok
3 C18H22N2NaS3 385.0837 1.7 53.3 3 3812 85 even ok
HAMA10_DI_pESI_HRMS_.d
Bruker Compass DataAnalysis 4.2 printed: 3/3/2015 4:46:53 PM by: MZ Page 1 of 1
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9. Spektren

Analysis Info
Analysis Name
Method
Sample Name
Comment

DI_mz_50-1550.m
ca. 1 ug/mL in MeOH

Acquisition Date  3/3/2015 2:57:19 PM
D:\Data\_MZ_data\Erker_T\150303\HAMA10_DI_pESI_HRMS_.d

Operator
Instrument

MZ
maXis HD
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x1
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L A

A adad.
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.
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1+
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1+
387.0824

|

i
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0.00 T T
382

386

390

392 mz

Bruker Compass DataAnalysis 4.2

printed: 3/3/2015 4:46:48 PM
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9. Spektren
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Massenspektrum

HAMA11

C:\GCMSsolution\Data\hamal1.QGD
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9. Spektren
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9. Spektren
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9. Spektren
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9. Spektren

Hochauflésende Masse

/
o—0O

T

w

Generic Display Report

Analysis Info Acquisition Date  3/27/2015 4:41:30 PM
Analysis Name  D:\Data\_MZ_data\Erker_T\150327\HAMA12_pESI_HRMS.d

Method DI_mz_50-1550.m Operator Mz

Sample Name  ca. 10 ug/mL in MeOH Instrument maXis HD

Comment

Intens. +MS, 0.0-1.2min #1-69
x108

101 302.0096
305.2645
0.8

0.6
320.2559

044 318.2404

0.2 306.2745 300.9757 316.0250

1 L i 1

321.2598

307.2792
[ I I i A 1 310'?788

2 A
I CrHsNNa0,5, 302.0094]
1+

101 3020004

1+

303.0124
1+

304.0067
1

4&8- CiHgKNOsS, 317.9833

1+
317.9833
30004

2000+

1000+
1+
318.9863

1+
320.‘9845
302.5 305.0 3075 3100 3125 315.0 317.5 3200 miz

Bruker Compass DataAnalysis 4.2 printed: 3/27/20154:45:12PM by: MZ Page 1 of 1

109



9. Spektren

Mass Spectrum SmartFormula Report

Analysis Info Acquisition Date  3/27/2015 4:41:30 PM
Analysis Name  D:\Data\_MZ_data\Erker_T\150327\HAMA12_pESI_HRMS.d

Method DI_mz_50-1550.m Operator MZ

Sample Name  ca. 10 ug/mL in MeOH Instrument maXis HD 1820881.21300

Comment

Acquisition Parameter

Source Type ESI lon Polarity Positive Set Nebulizer 0.4 Bar
Focus Active Set Capillary 1500 V Set Dry Heater 200°C
Scan Begin 50 m/z Set End Plate Offset -500 V Set Dry Gas 4.0 I/min
Scan End 1550 m/z Set Charging Voltage 2000 V Set Divert Valve Waste
Set Corona 0nA Set APCI Heater 0°C
Intens.] +MS, 0.0-1.2min #1-69|
x105
57 304.2616
4_
3_
2.
585.5329
13102.1279 l
04 S WLy ST - . - . : . - .
200 400 600 800 1000 1200 1400 miz
Meas. m/z # lon Formula m/z err[ppm] mSigma #mSigma Score rdb e Conf N-Rule
302.0096 1 C12HONNaO5S 302.0094 -0.6 9.5 1 10000 85 even ok
2 C13H5N5Na0OS 302.0107 3.8 16.6 2 5360 135 even ok
3 C13H13NNaS3 302.0102 22 479 3 39.67 7.5 even ok
317.9833 1 C12H9KNO5S  317.9833 0.0 9.9 1 10000 85 even ok
2 C13H5KN50S 317.9846 4.2 13.6 2 4694 135 even ok
3 C16HKN50 317.9813 -6.4 323 3 1912 185 even ok
4 C13H13KNS3 317.9842 27 107.7 4 307 7.5 even ok

A e RS S :
Bruker Compass DataAnalysis 4.2 " printed: 3/27/2015 4:45:21 PM by: MZ ~ Pagelofi
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9. Spektren

Hochauflésende Masse

Generic Display Report

Analysis Info Acquisition Date  4/22/2015 10:35:12 AM
Analysis Name  D:\Data\_MZ_data\Erker_T\150422\HAMA22_pES|_HRMS.d

Method DI_mz_50-1550.m Operator Mz

Sample Name  ~ 0.1 mg/mL in MeOH Instrument maXis HD

Comment

Intens. +MS, 0.0-2.0min #1-114f

x105]

2689481

0.8

0.44

0.2
270.9439
2469660

250.2138 254.1722
" A i
"'?05. C/HeNaNa0,S;, 268.9484)
1+

268.9484

0.84

0.6

02 »
270.9442

e C7HoN20,S5, 246.9664)
1+
8000 246.9664

6000+
4000+

2000
1+
2489622

ot L1, . | . |
245 250 255 260 265 270 m/z

Bruker Compass DataAnalysis 4.2 ~ printed: 4/22/2015 1:30:43 PM by: MZ Page 1of 1
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9. Spektren

Mass Spectrum SmartFormula Report

Analysis Info Acquisition Date  4/22/2015 10:35:12 AM
Analysis Name  D:\Data\_MZ_data\Erker_T\150422\HAMA22_pESI|_HRMS.d
Method DI_mz_50-1550.m Operator MZ
Sample Name  ~ 0.1 mg/mL in MeOH Instrument maXis HD 1820881.21300
Comment
Acquisition Parameter
Source Type ESI lon Polarity Positive Set Nebulizer 0.4 Bar
Focus Active Set Capillary 1400 V Set Dry Heater 200 °C
Scan Begin 50 m/z Set End Plate Offset -500 V Set Dry Gas 4.0 U/min
Scan End 1550 m/z Set Charging Voltage 2000 V Set Divert Valve Waste
Set Corona 0nA Set APCI Heater 0°C
Intens. +MS, 0.0-2.0min #1-114]
x105
101 304.2606
0.8
0.6 102:1277
0.4 585.5318
0.2
0‘01 L u'ulll. I “.A‘L‘ " Au li. IL.lu e . : . . - : :
200 400 600 800 1000 1200 1400 m/z
Meas. m/z # lon Formula m/z err[ppm] mSigma #mSigma Score rdb e Conf N-Rule
246.9660 1 C7H7N202S3 246.9664 1.7 134 1 10000 55 even ok
2 C6H3N207S 246.9655 -1.8 387 2 33.17 65 even ok
268.9481 1 C7H6N2NaO2S3 268.9484 1.2 9.2 1 100.00 5.5 even ok
2 C6H2N2NaO7s 268.9475 =21 39.0 2 2723 65 even ok
HAMA22_pESI_HRMS.d
Bruker Compass DataAnalysis 4.2 printed: 4/22/2015 1:30:49 PM by: MZ Page 1 of 1
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Hochauflésende Masse

9. Spektren

Analysis Info

Analysis Name

Method

Sample Name

Comment

DI_mz_50-1550.m

D:\Data\_MZ_data\Erker_T\150327\HAMA29_pES|_HRMS.d

ca. 10 ug/mL in MeOH

_ Generic Display Report

Acquisition Date

Operator

Instrument

3/27/2015 4:27:14 PM

Mz
maXis HD

Intens.
x105

3.09
2.59

2.09

0.5

358,9588

360.3234

361.3266

i Ld

368.2195

366.2039

369.2396

364.2455 l 370_3205

ah

367.2076
A

+MS, 0.0-2.1min #1-122]

3749326

376.2973

l 378.0953
379.0984
Yl ) PR

x? 0%

3.0
2.57

2.04

0.5

1+
358.9589

1+
359.9615

1+
361.9577
s

CisHsN2Na0;S;, 358.9589)

«F68
1.24

1.0
08
0.61
0.4

0.2

0.

CisHgKN;055;, 374.9329)

1+
374.9329

1+
376.9302

1+
377.9324
|

.0t
357.5

360.0 3625

365.0 367.5 370.0

3725

375.0 3775 380.0 miz

Bruker Compass DataAnalysis 4.2

printed: 3/27/2015 4:47:12 PM

149

by: MZ

Page 1of 1
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~ Mass Spectrum SmartFormula Report
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3589588 1 C13H8N2NaO3S3 358.9589 0.2 1.8 1 100.00 10.5 even ok
2 C12H4N2NaO8S 358.9581 2.2 32.1 2 36.70 115 even ok
3 C13N6Na04S 358.9594 1.5 34.1 3 3948 16.5 even ok
4 C21H4NaOS2 358.9596 20 418 4 2930 195 even ok
5 C20NaO6 358.9587 0.4 65.7 5 13.63 205 even ok
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Massenspektrum
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10. Kurzfassung / Abstract

10. Kurzfassung / Abstract

Kurzfassung

Eine Infektion mit dem gramnegativen Bakterium Chlamydophila pneumoniae kann zur
Entstehung einiger schwerer Krankheiten, wie atypische Pneumonie, Bronchitis, Asthma,
Lungenkrebs fiihren, selten kommt es auch zu Arthritis. Des Weiteren wird ein Zusammenhang
zu koronaren Herzkrankheiten und Arteriosklerose untersucht. An einer Therapie gegen die
persistierende Form wird bis heute noch geforscht. Im Rahmen der Diplomarbeiten am
Department fiir Pharmazeutische Chemie wurden von Frau Mag. S. Karl.Imidazolderivate mit
Phenoxy-Resten synthetisiert, welche eine wachstumshemmende Wirkung auf Chlamydophila
pneumoniae zeigten (Diplomarbeit S. Karl, Universitat Wien, 2013). Frau Mag. J. Ladenbauer
synthetisierte Substanzen, bei denen der Imidazolring durch einen Thiophenring ausgetauscht
wurde (Diplomarbeit J. Ladenbauer, Universitat Wien, 2014). Darauf basierend war das Ziel
der vorliegenden Arbeit Molekule zu synthetisieren, die einerseits Uber eine Etherbriicke
gebundene Arylamide an Position 2 oder 3 des Thiophenrings, andererseits (ber eine
Thioetherbriicke gebundene Heteroaromaten als Rest an Position 2 des Thiophen- bzw. des

Benzolrings besitzen.

Die Verbindungen sollen sowohl an der Abo Akademi University in Turku, Finnland, als auch
an der University of Helsinki, Finland, Division of Pharmaceutical Biosciences, Centre of Drug
Research auf ihre Wirksamkeit hin untersucht werden.

Abstract

An infection with gram-negative bacterium Chlamydophila pneumoniae can lead to severe
diseases like atypical pneumonia, bronchitis, asthma and lung cancer. In rare cases it leads to
arthritis too. A connection between Chlamydophila infections and coronary heart disease and
ateriosclerosis is under research. A therapy for its persistant form has yet to be found. For her
diploma thesis at the Department of Pharmaceutical Chemistry at the University of Vienna Mag.
S. Karl synthesised imidazole—derivates with a phenoxy-group, which showed growth
inhibition against Chlamydophila pneumoniae (diploma thesis S. Karl, University of Vienna,
2013). Mag. J. Ladenbauer synthesised substances, which had the imidazole-ring switched with
a thiophene ring (diploma thesis J. Ladenbauer, University of Vienna, 2014). Based on those

syntheses | created molecules, which have ether-bound arylamides in position 2 or 3 of the
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10. Kurzfassung / Abstract

thiophene ring or thioether-bound heteroaromates in position 2 of the thiophene ring or the
benzole ring .

The efficacy of the structures should be tested both at the Abo Akademi University in Turku,

Finnland and at the University of Helsinki, Finland, Division of Pharmaceutical Biosciences,
Centre of Drug Research.
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