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Eljirss 6-klér-«-metil-karbazol-2-ecetsav el64llitisdra
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Taldlminyunk tidrgya Gj eljards az (V) képletd
6-kl6r-a-metil-karbazol-2-ecetsav  elGdllitdséra oly
médon, hogy

1. a (IIIb) képletii vegyiiletet dehidratdlészerrel
kezeljiik, és

2. az ily médon kapott (IV) képletli vegyiiletet
hidrogénezzik, vagy a (IIIb) képleti vegyiiletet hid-
rogenolizisnek vetjiilk ald és az a) vagy b) eljdrds
szerint kapott (V) képletii vegyiiletet kinyerjik.

Az a) eljérés 1. és 2. lépése [(IlIb)~ (AV) > (V)]

A (IIIb) képletl 6-kl6r-a-hidroxi-e-metil-karbazol-
-2-ecetsavat dehidratdlészerrel (pl. szervetlen savval
mint pl. sésavval vagy kénsavval) kezeljiik iners szer-
ves oldészerben (pl. tetrahidrofurdnban). A dehidra-
tildst elonyosen a reakcidelegy visszafolyaté hiito
alkalmazdsa mellett torténd forraldsa kozben végez-
hetjiik el. Ezutdn a képz5d5 6-klér-a-metilén-2-kar-
bazol-ecetsavat hidrogénezs 4genssel kezeljik (pl.
hidrogénnel platinaoxid jelenlétében egy alkanolban
pl. metanolban vagy etanolban). Ily médon az (V)
képletd 6kl6r-a-metil-karbazol-2-ecetsavhoz jutunk.

eljdras [(IIIb) - (V)]

A (IIIb) képletii 6-kl6r-a-hidroxi-a-metil-karbazol-
-2-ecetsavat hidrogenolizisnek vetjikk ald. A reakcié-
hoz pl. valamely szerves savat (pl. kis szénatomszsmu
alkinkarbonsavat mint pl. jégecetet vagy propionsa-
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vat) vagy szervetlen savat (pl. sésavat) és valamely
megfelelS vegyiiletet (— pl. sztannokloridot — alkal-
mazhatunk. Iy médon egy lépésben jutunk a kivant
6-kl6r-a-metil karbazol-2-ecetsavhoz,

Az (V) képletii vegyiiletet a reakciselegybél szo-
kdsos elvdlasztdsi modszerekkel — pl sziiréssel —
nyerhetjik ki. Az (V) képletli vegyilet a gyogyd-
szatban gyulladdsgdtlé és analgetikus hatdsa révén
alkalmazhaté ismert szdrmazék.

A (IlIb) képletd kiinduldsi anyagot oly médon
dllithatjuk els, hogy

a) valamely (IIb) 4ltaldnos képleti vegyiiletet
(ahol R' jelentése kis szénatomszdmu alkil-csoport)
klérozunk és

b) a kapott (Ilc) 4ltalinos képletii vegyiiletet
(ahol R' a fenti jelentésdi) egy metil-Grignard-rea-
genssel vagy metil-litiummal kezeljiik, és

¢) a kapott (Illa) 4ltaldnos képletii vegyiiletet
(ahol R! jelentése a fent megadott) bazissal kezel-
juk, vagy

d) egy kapott (Iic) dltaldnos képletii vegyiiletet
bézissal kezeliink és

e) a kapott (IId) képletd savat egy metil-Grign-
ard-reagenssel vagy metil-litiummal kezeljiik.

Az a) lépés [(IIb) — (Iic)]
A (IIb) dltaldnos képletii karbazol-2-oxdlsav-(kis

szénatomszamii)-alkil-észtert megfeleld kl6rozoszer-
rel (pl. szulfurilkloriddal) klérozzuk iners szerves
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oldészerben (pl. dimetilformamidban vagy 1,2-di-
Kiér-etinban). A klérozist a reakcidelegy visszafo-
lyaté hiité alkalmazisa mellett torténd forraldsa
kozben vagy alacsonyabb hémérsékleten (pl. —70 °C
és a reakcidelegy forrdspontja kozotti hémérsékle- S
ten, eldnydsen kb. —40°C és kb, —60 °C koézotti
homérsékleten) hajthatjuk  végre. Alacsonyabb
hémérsékleten a klorozds a 6-helyzetben szelektiven
jats26dik le, )

10
b) és c) 1épés [(IIc) > (11la) ~(11Ib)]

A (llc) dltalinos képleti 6-klor-karbazol-2-oxél-
sav-(kis szénatomszdmu)-alkil-észtert egy metil-Grign-
ard reagenssel (pl. valamely metil-magnéziumhalo- 13
geniddel, mint pl. metilmagnéziumjodiddal vagy
-bromiddal) vagy metil-litiummal reagdltatjuk iners
szerves oldészer (pl. tetrahidrofurdn vagy éter) jelen-
18tében, elényosen alacsony hoémérsékieten (pl.
0-10 °C-on). 20

A kapott (Illa) képletli 6-klér-o-hidroxi-a-metil-
-karbazol-2-ecetsav<(kis szénatomszdmu)-alkilésztert
bdzissal (pl. valamely alkdlifémhidroxiddal mint pl
nédtriumhidroxiddal vagy kéliumhidroxiddal) hidro-
lizdjuk iners szerves olddszer (pl. valamely alkanol- 25
ban mint pl. etanolban). lly médon a (I1Ib) képleti
6-klor-a-hidroxi-a-metil-karbazol- 2-ecetsavhoz ju-
tunk. A hidrolizist elényosen a reakcidelegy visszafo-
lyatd hiit6 alkalmazdsa mellett torténé forraldsa
kozben végezhetjik el. 30

d) és e) lépés [(Ilc) > (I1d) - (I1Ib)]

A (llc) dltalinos képletii 6-kldér-karbazol-2-oxdl-
sav<(kis szénatomszdmu)-alkil-észtert elGbb hidroli- 35
zdljuk, a hidrolizist a (I1ia) képletd vegyiletek hid-
rolizisénél ismertetett médon végezhetjilkk el. Az ily
médon kapott (I1Id) képletli 6-klér-karbazol-2-ox4dl-
savat ezutdn egy metil-Grignard reagenssel vagy me-
til-litiummal reagédltatjuk a (llc) 4ltaldnos képleti 40
vegyliletek (Illa) dltaldnos képletd vegyiilletekké
torténd dtalakitdsdndl leirt médon. _

Az ily modon ka;ott (I1Ib) képleti 6-klor-o-
-hidroxi-a-metil-karbazol-2-ecetsavat szok4sos
modszerekkel izoldlhatjuk vagy a kovetkezd reakcié- 45
lépésekben is situ hasznalhatjuk fel.

A (1Ib) 4ltalanos képleti vegyileteket oly médon
allithatjuk els, hogy

a) karbazolt kis szénatomszamu alkanoil-csoport
bevitelére alkalmas szerrel reagdltatunk, 50

b) a kapott (I) képletld 9-(kis szénatoinszdmi)-al-
kanoil-karbazolt (ahol R jelentése kis szénatomszimu
alkanoil-csoport) a megfelelé 9-(kis szénatomszdmi)-
-alkanoil karbazol-2-oxdlsav- (kis szénatomszami)-al-
kil-észterré alakitjuk, és 55

c) a kapott (IlIa) dltaldnos képletii vegyiiletbsl

(ahol R jelentése a fent megadott és R! jelentése kis
szénatomszdmi alkil-csoport) a kis szénatomszdmu
alkanoil-csoportot eltavolitjuk.

60
a) lépés [karbazol ~ (1)]

Karbazolt kis szénatomszdmu alkanoilezGszerrel
(pl. egy alkinkarbonsavanhidriddel mint pl. ecetsav-
anhidriddel vagy porpionsavanhidriddel) reagédltatunk 65

A
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iners szerves olddszerben (pl. egy halogénezett al.
kdnban mint pl. metilénkloridban vagy kloroform-
ban) szervetlen sav (pl. sésav, hidrogénbromid vagy
kénsav) jelenlétében. A reakciot elénydsen a reak-
cidelegy visszafolyaté hiité alkalmazisa mellett
torténd forraldsa kozben végezhetjiik el.

b) lépés [(D) > (Ila)]

A kapott (I) dltaldnos képletd 9-(kis szénatomszi-
mu)-alkanoil-karbazolt a megfeleld (Ila) 4ltaldnos
képletli oxalittd alakitjuk pl. oly mddon, hogy egy
kis szénatomsziamu alkil-oxalilhalogeniddel (pl. etil-
-oxalilkloriddal) reagdltatjuk iners szerves olddszer-
ben (pl. halogénezett alkdnban, mint pl. metilénklo-
ridban) Lewis-sav (pl. aluminiumklorid, titdntetra-
klorid vagy bortrifluorid) jelenlétében. A reakcidt
elénydsen kb. 0—50 °C-on, kilonosen elénydsen kb.
0—25 °C-os hémérsékleten végezhetjiik el.

¢) lépés [(I11a) ~ (I1b))

A (Ila) dltalinos képletii 9-(kis szénatomszdmi)-
-alkanoil-karbazol-2-oxdlsav-(kis szénatomsziamii)-al-
kil-észterek dezacilezését pl. szervetlen savvakkal (pl.
kénsavval vagy sésavval) valamely alkanolos (pl. me-
tanolos vagy etanolos) kozegben végezhetjitk el. A
teakciét kb. 10—80 °C-os homérsékleten végezhetjiik
el. Ily médon a kivint (1Ib) dltaldnos képleti karb-
azol-2-oxalsav-(kis szénatomszdmi)-alkil-észterhez ju-
tunk,

A (IIb), (IIIb) és (V) dltaldnos képletl vegyiiletek
elGdllitdsdindl a kozbensé termékeket izoldlhatjuk
vagy a kovetkez§ lépésben in situ haszndlhatjuk fel.
A reaktinsok moélarinya nem dontS jelentSségi
tényezd, a komponenseket azonban elénydsen ekvi-
moldris ardnyban alkalmazhatjuk.

A 3,896.145 sz. Amerikai Egyesiilt Allamok-beli
szabadalmi leirds szerint az (V) képletii vegyiilet az
a-metil-3-0xo0-ciklohexdn-malonsav-dietilészterb&l ki-
indulva 19,7%-o0s kitermeléssel dllithaté elG. Ezzel
szemben a taldlmdnyunk tdrgyit képezé uj eljdrdssal
az (V) képletii vegyiletet a kénnyen hozziférhets,
egyszerien beszerezhetd karbazolbél kiindulva
39,4%-0s Gsszkitermeléssel nyerjiik.

Eljdrdsunk tovibbi részleteit az aldbbi példdkban
ismertetjik anélkil, hogy talilmdnyunkat a példikra
korlatoznénk.

1. példa

167,2 g karbazol és 40CG ml metilénklorid szusz-
penzidjihoz keverés kozben 103 ml ecetsavanhidridet
és 2,0 ml tomény kénsavat adunk. A reakcidelegyet
gdzmentesitjiik, nitrogén-atmoszféra ald helyezziik és
visszafolyaté hijits alkalmazisa mellett 20 6rdn 4t
forraljuk. A kapott oldatot 20 °C-ra hitjiik és keve-
rés kozben' 175g ndtriumhidrogénkarbondtnak
1600 ml vizzel képezett oldatdbu ontjilk. Az elegyet
30 percen 4t keverjik, majd a vizes réteget 200 ml
metilénkloriddal extrahdljuk. Az egyesitett szerves
oldatokat 200 ml telitett vizes nitriumhidrogénkarbo-
nat-oldattal mossuk, ndtriumszulfit felett szaritjuk,
sziirjilk és a sziirletet 1 6rdn 4t kalciumkloriddal és
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10 g aktiv szénnel (Carbon black) keverjik. Az ele-
gyet sziirjik és 400 ml metilénkloriddal mossuk. Iy
modon sziirlet alakjdban Osszesen 1000 ml 1 molos
9-acetil-karbazol-oldatot kapunk, mely igen hosszi
idon 4t stabil, 5

600 g aluminiumklorid és 2000 ml metilénklorid
szuszpenziGjdt keverés kozben gazmentesitjiik, nitro-
gén-atmoszféra ald helyezzik és jégfirdén 3 °C-ra
hitjiikk. Ezutdn a 9-acetil-karbazol-oldat és 134 ml
etil-oxalitklorid elegyét adjuk 2 6ra alatt hozzd 10
olyan iitemben, hogy a belsé homérsékletet S °C-on
tartjuk. A nitrogén-bevezetést megsziintetjik és a
rendszerbSl a sésavgdzt leszivatjuk. A jégfiirdst
25°C-os  vizfirdovel cseréljik le. A fiirds
hémérsékletét 45 °C-ra emeljiik és a keverést 15 per- 15
cen 4t folytatjuk. A belsé hémérséklet 35 °Cra
emelkedik és a visszafolyaté hiit6 alkalmazdsa
mellett torténd forraldst 1 érdn 4t folytatjuk.

Ezutin 1 éra alatt 2000 ml etanolt adunk hoz-
z4 és a visszafolyaté hiitd alkalmazisa mellett 20
torténd forraldst folytatjuk. Az elegyet 1 Ordn it
4000 ml 6 n sdsavval visszafolyaté hiitd alkalmazdsa
mellett forraljuk, a kétfdzisi elegyet 1 6rdn it
visszafolyaté hiit6 alkalmazdsa mellett forraljuk,
majd lehiitjik. A vizes réteget 500 ml metilénklo- 25
riddal extrahdljuk, és az egyesitett szerves oldato-
kat lesziirjiik. Az olddszer eltdvolitisa utdn nyers
kristilyos etil-9-acetil-karbazol-2-0xaldtot kapunk.

A kapott nyers etil-9-acetil-karbazol-2-oxalit,
1000 ml etanol és 100 ml 6n kénsav elegyét 30
gdzmentesitjiik, nitrogén-atmoszféra ald helyezziik
és visszafolyaté hiité alkalmazdsa mellett 1,5 érén
it forraljuk. A homogén elegyet 20 °Cra hiitjiik
é 1 6rdn 4t 3000 ml vizzel kezeljuk. A képz&c ™
szuszperiziot tovabbi 30 percen 4t keverjik, m 4 .
leszirjiik. A szilird anyagot 3000 ml vizzel mu
suk és szdritjuk. A kapott por alakd anyage.
3000 ml kloroformmal visszafolyaté hiité al'calma-
zdsa mellett forraljuk. Kevés oldhatatlan anyzgot
és kevés vizes fizist figyelink meg. Az elegyet 40
szirjik és 2000 ml 0,5 n vizes ndtriumhidrogén-
karbonit-oldattal extrahdljuk. A kloroformos olda-
tot 10 percen 4t nétriumszulfittal és 25 g aktiv-
szénnel (Carbon black) keverjiuk, szilrjik és
60 °C-on 800 mles térfogatra bepiroljuk. Az ele- 45
gyet melegitjik, majd a képz6dé oldathoz 1 éra
alatt szobahdmérsékleten 3200 ml n-hexdnt adunk.
A képz6d5 szuszpenziét  szobahSmérsékleten
16 6rdn 4t keverjik, majd lesziirjikk, a szilard
anyagot 1000 ml 4:1 aranyu n-hexdnkloroform 50
eleggyel mossuk és szdritjuk. 181 g etilkarbazol-
-2-oxaldtot kapunk. op.. 130,5-131,5°C.

2. példa 55

267,28 g etil-karbazol-2-0xalit és 2000 ml dime-
tilformamid oldat4t gzizmentesigiik, nitrogén-at-
moszféra ald helyezziik és —42 “Cra hitjik. Ez-
utin 75 perc alatt 95 ml szulfurilkloridot adunk 60
hozzé és a homérsékletet —42°C és —45°C
kozotti  értéken tartjuk. A hoémérsékletet 1 6ra
alatt kb. 0°C-ra hagyjuk emelkedni, majd az ol-
dathoz 16ra alatt 5000 ml vizet adunk. A kép-
26d8 szuszpenzi6t 30 percen 4t keverjik és le- 65
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szirjiikk, A szilird anyagot 2000 mi vizzel mossuk
és 16 6rdn 4t szdaritjuk. A nyers etil-6-klér-karb-
azol-2-oxaldtot 9500 - ml kloroformban visszafolya-
t6 hiit6 alkalmazdsa mellett torténé forralds
kozben felvessziik, 75g aktiv szénnel (Carbon
black) kezeljik, szifik és 2500 ml forré kloro-
formmal mossuk. Az egyesitett sziirleteket
7600 mles térfogatra bepdroljuk, majd az oldatot
7600 mi n-hexdnnal higitjuk, szobahémérsékleten
16 6rdn 4t keverjik és lesziirjik. A szilard anyagot
600 ml 1:1 ardnyd kloroform-n-hexdn eleggyel
mossuk és szdritjuk. 228 g etil-6-klor-karbazol-2-
-oxaldtot kapunk, op.: 172,5-173 °C.

3. példa

75,43 g etil-6-kldr-karbazol-2-oxaldt és 25 mi me-
tanol elegyéhez 19,6 g kaliumhidroxidnak 375 ml
vizzel képezett oldatdt adjuk. A képz3d6 szuszpen-
ziét gdzmentesitjiik, nitrogén-atmoszféra ald helyez-
zitk és keverés kozben 1,06rdn 4t visszafolyatd
hiité alkalmazdsa mellett forraljuk. Narancssirga ol-
dat képzédik. A melegitést abbahagyjuk és az ol-
dathoz elébb 200 ml vizei, majd 52,5 ml 6 n sosa-
vat adunk. A szuszpenziét O percen 4t visszafolya-
té hiité alkalmazdsa mellett forraljuk. A képz&dd
szuszpenziét jégfiirdén 30 percen 4t hiitjik. A szi-
lird anyagot sziirjiikk, 750 ml vizzel mossuk és
szaritjuk. VOroses-narancssirga szilard anyag alak-
jdban 67,5 g nyers 6-klér-a-oxo-karbazol-2-ecetsavat
kapunk.

27,2 g magnézium és 1125 ml tetrahidrofurin
szuszpens 'Gjdt gdzmentesitjiik és nitrogén-atmosz-
féra ald helyezziikk. A lombikba 1 é6ra alatt 80 ml
metilbromidot desztillilunk bele, majd kb. 10 perc
elteltével jégfiirdon lehlitjik és a metilbromid
dramldst Ugy szabdlyozzuk, hogy a bels§
hémérséklet 20 °C és 28 °C kozott maradjon. Az
elegyet tovdbbi 1 érdn dt hiités nélkiil keverjik.

A nyers 6Kklér-a-oxo-karbazol-2-ecetsav  és
750 ml tetrahidrofurdn zavaros oldatdt gazmentesit-
jik, nitrogén-atmoszféra ald helyezziik és jégfirdén
valo hiités kozben 1,5-2 6ra alatt olyan iitemben
adunk hozzd metilmagnéziumbromid-oldatot, hogy
a bels6 hémérséklet 8 °C-on maradjon (g4z-fejls-
dés). A jégfirdst a helyén hagyjuk, a reakcidelegy
egy éjszaka alatt szobahSmérsékletre melegszik fel.
Az elegyet jégfirdén ismét lehlitjik és 30 perc
alatt 250 ml 6 n sésavat adunk hozzd olyan item-
ben, hogy a hémérséklet 15 °C-on maradjon. Az
elegyhez 500 ml telitett nitriumklorid-oldatot
adunk, hiités nélkil 30 percen 4t keverjik, sziirjik
és 200 ml tetrahidrofurdnnal mossuk. A sziirlet vi-
zes rétegét 200 ml tetrahidrofurdnnal extrahdljuk.
Az egyesitett szerves oldatokbdl 60 °C-on a tetra-
hidrofuréant ledesztilldjuk. A maradékot 1000 ml
vizben szuszpendiljuk, majd a kapott szuszpenziot
1 6rin 4t keverjik. A kapott finomeloszldsi szusz-
penziét sziifjik, a szlirén levé szilird anyagot
4000 m] vizzel mossuk és szdritjuk. 72,8 g termé-
ket kapunk, mely 94,1% 6-klér-a-hidroxi-a-metil-
karbazol-2-ecetsavat, 5,4% 6-klér-a-metilén-2-karb-
azol-ecetsavat és 0,5% ismeretlen szerkezetl vegyi-
letet tartalmaz. A kapott nyers 6-klér-a-hidroxi-a-

3
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-metil-karbazol-2-ecetsav és :6-klor-a-metilén-2-karb-
azolecetsav 1685 ml jégecettel képezett szuszpen-
ziéjdhoz 225 g sztannoklorid-dihidritot adunk. A
reakcidelegyet gdzmentesitjiik, nitrogén-atmoszféra
alé helyezzikk, 470 mi tomény sésavat adunk hozzd
és 40°C-on 226rdn 4t melegitjik. Mintegy
45 6ra elteltével gyakorlatilag az  Osszes
6-klér-a-hidroxi- a-metil-karbazol-2-ecetsav  nyers
6-kl6r-a -metil-karbazol-2-ecetsavvd  alakul, A
6-klor-a-metilén-2-karbazol-2-ecetsav  és a nyers
6-kl6r-a-metil-karbazol-2-ecetsav  oldatdhoz 185¢g
platinaoxidot adunk. A képz6d§ oldatot 50 ml
ecetsavval (vegbélésli edénybe vissziik 4t, 34,5 bar
hidrogén nyomds ald helyezziik és rdzatds kozben
22 6ran 4t 40 °C-on melegitjiik. Az oldatot 50 ml
ecetsavval kimossuk és 3750 ml vizzel higitjuk. A
képzsds szuszpenziot hiités kozben 2,0 6rdn dt
keverjilk és szirjik. A szilird anyagot 2000 ml 2 n
sésavval, majd 6000 ml vizzel mossuk és szdritjuk.
65g nyers 6XI6r-a-metil-karbazol-2-ecetsavat Kka-
punk. Op.: 2€7,5~208 °C.

4. példa

5 g karbazol, 50 ml kloroform, 5 mliecetsavanhid-
rid és 3 csepp tomény kénsav oldatit keverés
kozben vizmentes nitrogén-atmoszférdban visszafo-
lyaté hiité alkalmazdsa mellett § 6ran at forraljuk.
A reakcidelegyet vdkuumban szdrazra paroljuk és a
maradékot éter és viz kozott megosztjuk, A viz
elvalasztdsa utdn a szerves fazist vizzel, hig ndtrium-
hidrogénkarbondt-oldattal és ismét vizzel mossuk,
majd az éteres oldatot vizmentes magnéziumszulfit
felett szdritjuk, sziirjik és az étert ledesztilldljuk.
6,1 g 9-acetil-karbazolt kapunk, op.: 76—77 °C.

20 g 9-acetil-karbazol, 16g etil-oxalil-klorid és
120 ml metilénklorid oldatdt keverés kozben vizmen-
tes nitrogén-atmoszféraban 60 g vizmentes alumi-
niumklorid é 200 ml metilénklorid +3 °C-ra
h{tott elegyéhez csepegtetjiik. Az adagolds befe-
jezése utdn a reakcicelegyet 1 6rdn 4t keverjiik, mi
kozben a homérséklet 3 °C-rél 10 °C-ra emelkedik.
Ezutdn a reakcidelegyet fél 6rdn at visszafolyatd
hiit alkalmazdsa mellett forraljuk, majd jég és
tomény sésav elegyébe oOntjlik. A vizes elegyet
1200 ml metilénkloriddal extrahdljuk. Az egyesitett
extraktumokat 1600 ml vizzel mossuk, vizmentes
patriumszulfdt felett szdritjuk, szlrjiik és bepérol-
juk. A kapott maradékot (28,3 g) éterrel kezeljik,
szirjuk és searitjuk. 21,2g (71,4%) 9-acetil-karb-
azol-2-oxdlsav-etilésztert kapunk. Op.: 101-107 °C.

5. példa

6 g 9-acetil-karbazol-2-oxdlsav-etilészter, 150 mi
metanol és 2 ml tomény sésav (12 n) oldatdt keve-
rés kozben S éran 4t visszafolyaté hiits alkalmazi-
sa mellett forrajuk és vdkuumban szdrazra pdrol-
juk. A maradékot metanolbdl kristdlyositjuk. 4,68
(93,6%) karbazol-2-oxdlsav-metilésztert  kapunk.
Op.: 190—193 °C.

4

15

25

30

35

40

45

S0

55

60

65

6. péida

11 ml szulfurilklorid és 60 ml 1,2-diklér-et4n-
-oldatdt keverés kozben visszafolyaté hiité alkalma-
zdsa mellett torténd forralds kozben 2,8 g karbazol-
-2-oxélsav-metilészter és 300 ml 1,2-diklér-etdn ol-
datdhoz csepegtetjiilk vizmentes nitrogén-atmoszférs-
ban. Az adagolds befejezése utdn a reakcidelegyet
keverés kozben 20 percen dt visszafolyaté hits al-
kalmazdsa mellett forraljuk, majd vdkuumban szj-
razra pdroljuk. A maradékot éter és viz kozott
megosztjuk. Az éteres réteget elvdlasztjuk, vizzel,
hig ndtriumhidrogénkarbonst-oldattal és vizzel mos-
suk, az éteres oldatot vizmentes magnéziumszulfat
felett sziritjuk, szlirjik és az étert ledesztilldljuk.
A maradékot (3,0 g) kloroformbél dtkristdlyositjuk.
1,75 g (54,8%) terméket kapunk. Metanolos méso-
dik dtkristdlyositds utdn 1,3g 6-klér-karbazol-2-
-oxdlsav-metilésztert kapunk. Op.: 191-193 °C.

7. példa

2,9 g metil-magnézium-jodid (melyet 0,42 g mag-
néziumbdl és feleslegben vett 4,2 g metiljodidbol
készitink 40 ml éterben) oldatit keverés kozben
2 g 6-klér-karbazol-2-oxdlsav-metilészter és 100 ml
tetrahidrofuran 2 °C-on hiitott oldatdhoz csepegtet-
juk. Az adagolds befejezése utdn a reakcidelegyet
hiités nélkiil 1 6rdn 4t keverjitkk, majd jégfiirdén is-
mét lehdtjilk. Ezutin 4 ml témény sésav és 60 ml
viz elegyét csepegtetjik hozzd. Az elegyet ndtrium-
kloriddal telitjiik és 5 x 100 ml éterrel extrahdljuk.
Az egyesitett éteres extraktumokat vizzel mossuk,
vizmentes magnéziumszulfit felett szdritjuk, az
étert ledesztilldljuk. A maradékot (2,5g) 100 ml
etanolban oldjuk, majd 20 ml 3 n nédtriumhidroxid-
-oldatot adunk hozzd. Az elegyet 1 6rdn 4t vissza-
folyaté hiité alkalmazdsa mellett forraljuk é vi-
kuumban szdrazra pdroljuk, A maradékot 900 ml
vizben oldjuk és lesziifjik. A sziilethez kis feles-
legben tomény sésavat adunk és a felszabaditott
savat 3 x 200 ml éterrel extrahdljuk. Az egyesitett
éteres extraktumokat vizzel mossuk, vizmentes
magnéziumszulfdt felett szdritjuk, szdrfik és az
étert ledesztilldljuk. A szilard maradékot (1,5 g)
kloroformmal eldorzsoljik és  szdgik. 1,2g
(59,6%) terméket kapunk. A nyers (400 mg) sav
atkristdlyositdsa utdn 206 mg 6-klér-a-hidroxi-a-me-
til-karbazol-2ecetsavat kapunk. Op.: 218—220 °C.

8. példa

0,4g 6Xki6r-a-hidroxi-e-metil-karbazol-2-ecetsav,
20 ml tetrahidrofurdn és 0,8 ml témény kénsav ol-
datst keverés kozben visszafolyaté hiité alkalma-
zdsa mellett torténd forralds kozben 22 6ran &t
forraljuk. A reakcidelegyet jeges vizbe ontjilkk és
300 mi éterrel extrahdljuk. Az éteres extraktumot
vizzel mossuk, vizmentes magnéziumszulfit felett
szaritjuk és az étert ledesztilliljuk A maradékot
etilacet4tbol kristalyositva 0,1 g (12%) terméket ka-
punk, melyet metanolb6l dtkristdlyositunk. Iy
médon 45 mg  6-klér-a-metilén-karbazol-2-ecetsavat
kapunk. Op.: 233-234 °C (boml4s).
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9. példa

40 mg 6-klér-a-metilén-karbazol-2-ecetsav, 50 ml
etanol & 30 mg platinaoxid elegyét hidrogén-at-
moszféréban szobahOmérsékleten rézatjuk. 7 éra el
teltével a katalizdtort leszlirjiik, majd a szirletbsl
az etanolt ledesztilldljuk. A maradékot kloroform-
b6l kristdlyositjuk. 13 mg (32,3%) 6klér-a-metil-
Kkarbazol-2-ecetsavat kapunk, Op.: 184—186°C
(boml4s).

10
Szabadalmi igénypont:

Eljards az (V) képletd 6-klér-a-metil-karbazol-2-
-ecetsav elddllitdsdra azzal jellemezve, hogy

a;) a (IIIb) képletl vegyiiletet dehidratdldszerrel
kezeljiik, és

a3) az ily médon kapott (IV) képletii vegyiiletet
hidrogénezziikk, vagy a (IIIb) képletd vegyiiletet
hidrogenolizisnek vetjiik ald és az a) vagy b) szerint

10 kapott (V) képleti vegyiiletet kinyerjik.

2 lap képletekkel

A kiaddsért felel: a Kozgazdaségi és Jogi Konyvkiadd igazgatdja

824581 — Zsinyi Nyomda, Budapest
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