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Zpiseb vyreby derivdtl bLenze/c/fluerenu

Nevy zpiseb vy¥reby 5-hydrexy-7-exe-T7H-
-benze/c/fluerenu a jehe 3,9-dimethylanalegs,
spedivajicl v reskci 4-fenyl-2,3-dikysne-1-
~naftolu, resp. 7-methyl-4-(4-methylfenyl)
-2,3-dikysne-l-neftelu, se zred&neu kyseli-
neu sireveu v presti’edf kyseliny ectevé pri
zvySené tepleté, v rezmezi ed 100 °C aZ de
bedu veru reskini smési.
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Vyndlez se tykié zplsebu vyreby derivitd benze/c/fluerenu ebecnéhe vzerce I

/1/,

R
O

ve kterém R zna¥f atem vediku onebo methylskupinu.
Létky ebecnéhe vzerce I, e vySe uvedeném vyznemu R, jsou létky znémé e lze je pFiprsvit
napi. pedle suterskych osvéddeni &. 200 094 a #.e. 204211. Zpiseb vyreby pedle desavednihe

postupu spo¥ivel v reakci lidtky ebecného vzerce il
' R

7~ /11/,

R NCN

ve kterém R mé stejny vyznem jek vyse uvedens, se zFed®nou kyselineu sireveu v prestredd
kyseliny ectevé. V tomte prestfedf prebihé Beds reakcl, v&etn& demethylace, hydrelysy a
cyklisace intermedifirnd vznikléhe karbexylevéhp derivétu, vedeuc{ ke vzniku smesi predukty,
v n1Z zesteupent ldtek ebecnéhe vzerce I, e vySe uvedeném vyznemu R, je zévislé na reskénich
pedminkdch, tj. tepletd, reskéni dob% & peméru kempenent v reskénfm prestied{ (kyselins si-
reva-veda-kyseline octevd), V zévislesti na t&chto pedminkéch vzniké v reskin{ smési vedle
peZadevanych ldtek, revnéz prisludny enhydrid kyseliny 4-fenyl-l-methexynaftalen-2,3~dikerbe-
xylevé, resp. kyseliny 7-nethy1-4-(4«nethylfeny1)-1-nethoxynaftalen-2,3-dikarbéxylové. Seu~
tesné p¥itemnest{ kyseliny sirevé dechézf k ‘sulfenaci latek, vzniku barevnych preduktd, v zé-
vislesti na teplet® a reakinil debs. Tyte ldtky je nezbytné z kenenéhe preduktu edstrenit krys-.
telisac{ nebe sloupceveu chremategrafif, coZ zvySuje pracnest zplsebu vyreby e sniZzuje vyt&iky.

Autefi vyndlezu nynf nelezli, Ze létky ;becného vzoerce I, e vy3e uvedeném vyznsmu R, lze

vyhedn¥ pripraevit z létek ebecnéhe vzerce III R

/111/,

ve kterém R mé vySe uvedeny vyznem, plsebenim kyseliny sfrevé v kencentraci 30 s 80 %, v pres
Fedf kyseliny ectevé, pri tepletdch ed 100 °C g% de bedu veru reakén{ smssi.
Reak&ni{ smé&si pe ukenienf reskce se nelijf de vedy & vyleudeny ergenicky pedil se ed-
saje, premyje vedeu & predistf krystalisaci. ©
Vyse uvedeny nevy zpliseb uZivé nes rezdil ed pfedchoziho pestupu jske vychezi surevinu
demethylevany dikyensderivét (létky obecného:vzorce III, e vy3e uvedeném vyznsmu R), &fm¥ = |



213 011

je prib&h hydrelysy a cyklisain{ reakce, ve srevnéni s létkeu methyleveneu, usnednén. Lét-
ke methylevené ebecnéha vzerce 1I, e vy3e uvedeném vyznsmu R, vyZeduje vzhledem ke znalné ‘
resistenci vidi intermediérn¥ prebifhajfcf demethylaci, jednsk véts{ ebjemy reskénich rres-
tredl a jednak vetdi ebjemy kvseliny sirevé, cei vede ke zvySené tvorbd barevaych depreved-
nych preduktl, predoviim preduktd sulfenace, snizujiciech kvelitu kenedné létky.

Lét-y ebecn.he vzorce 11I, e vyde uvedeném vyznsmu R, jseu létky zndémé & scudne destup-
né neph. pedle ls. auterskéhe esvédieni 212 636.

Pedrsbnd jif dda, e o zplsebu vyredby latek sbecnéhe vzerce I, e vy3e uvedeném v&znamu R,
vyplynou z nésledujfcthe prikladu provedeni, ktery rezsan vynélezu nikterak necomezuje.
5-Hydroxy-7-oxo—7H¥benzo/c/fluoren

K suspensi 20,0 g (0,07 nol)‘4-feny1—2,3-dikyano-1-naftolu ve 200 ml kyseliny ectevé
@ 100 ml vody se prikape zs michéni 140 ml kyseliny sirevé a reakini smés se refluxuje 6
hedin. Pe echlzzen{ w« nelit{ de 5 1 vedy se vyleulend srefenine edssje, premyje vedeu & zi-
skany produkt se prevede de 500 ml vedy & krétce se poveid (cce 10 minut), krystalickd
sreZening se olveje w vysudf. Ziskd se létka e t.t. 255 8% 257 °C.

Anzlerickym postupem, ze uzitd 7-methyl-4-(4-methylfenyl)-2,3~dikysne-1-nsftelu jeke
vychezi latxv, v Jicks «,9-diuethyl-5-hydroxy-7-oxo-7ﬂ-benzo/c/fluoren: sublimuje ed 260

®¢ Lcniero era~ctienel, 1:1).

PREDMET VINELEZU

Zpiseb vyreby derivitd benze/c/fluerenu ebecného vzorce I
//%?f\w—ﬂ X

) /1/,

R’[::::::ﬂ PN On
0

ve kterém R znaii atem vediku nebe methylstkurinu, vyznadujici se tim, Ze se létky ebecné-

he vzerce III

R

/111/,

R’h§§§y/’ Sewv
(],
ve kterém R mé vy3e uvedeny vyznsm, necheji reagevaet se ztedéneu kyselineu sireveu (30 &%

80%), v prestFedi kyseliny ectevé, v rezmezi teplet ed 100 ®C @% de bedu veru reakini sm&si,
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