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ELOALLITASARA

(S7) KIVONAT

A talflmény szerinti inszekticid készitmények haté-
anyagokként 0,01-95 tmeg% (T) sltalinos képletd
vegyiiletet tatalmaznak - a képletben

W a benzolgy(drthoe kapcsoléd6 1-4 szubsztitu-

enst, éspedig halogénatomot, 1-4 szénatomos alkil-, .

1-4 szénatomos alkoxi-, 1-4 szénatomos alkoxi-(1-
4 szénatomos alkil)-, halogénezett 1-4 szénatomos
alkil- és/vagy halogénezeit 1-4 szénatomos alkoxi-
csoportot vagy a benzolgyfird két szomszédos szén-
atomjihoz kapcsol6d6 -(CHz)3 vagy 14 szénatomos
alkilén-dioxi-csoportot jelent,

Y -C(R})X)-CH2CHR?):, -C(R')(X)-CH-
CH=C(R§‘))-, -C(X)=CH-CHz(R")- vagy -C(X)=CH-
CH=C(R")- 4ltalsnos képletd csoportot jelent, ame-

@/Y\(}; .
Z
' NS
¥ Q
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A lelrds terjedelme: 28 oldal, 11 oldal dbra

lyekben

X -(CH2)uR csoportot jelent, ahol n értéke 1 vagy
2¢és P jelentése hidrogén-, kiér- vagy fluoratom,

R" jelentése hidroxilcsoport vagy hidrogén-, kl6r-
vagy fluoratom, és

R? jelentése metilcsoport, cianocsoport vagy hid-

Q =CH- csoportot vagy nitrogénatomot jelent, és

Z 1-5 fluoratomot jelent vagy egy fenoxi-, benzil-
vagy halogén-fenoxi-szubsztituenst képvisel adott
esetben egy fluor-szubsztituenssel egyiitt.

Tov4bb4 a taldlm4ny térgya az (T) 4ltal4nos képle-
td vegytiletek elG4llit4si eljirdsa.
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A taldlminy hatéanyagokként iij fluorozott dife-
nil-éter-szirmazékokat tartalmaz6 inszekticid készit-
ményekre vonatkozik, A taldlmény tirgya tovibb4 el-
jarss a hatSanyagok elGall{tds4ra,

A taldlm4ny szerinti inszekticid készitmények ha-
téanyagokként (I) 4ltaldnos képletd difenil-éter-sz4r-
mazékokat tartalmaznak - a képletben

W abenzolgytrthdz kapcsol6dé egy, kettd, hdrom
vagy négy szubsztituenst, éspedig halogénatomot, 1-
4 szénatomos alkilcsoportot, 1-4 szénatomos alkoxi-
csoportot, 1-4 szénatomos alkoxi-(1-4 szénatomos
alkil)-csoportot, halogénezett 1-4 szénatomos akil-
csoportot és/vagy halogénezett 1-4 szénatomos alko-
xicsoportot, vagy a benzolgylrd két szomszédos
szénatomjdhoz kapcsolédé -(CHz)3- vagy 1-4 szén-
atomos alknl?n-dxoxx—csoponot jelent, .

Y -C(R -CH2-CHR)-, -g[‘(R YX)
CH2-CH=C(R)-, -C(X)=CH-CH2-CH(R®)- vagy -
C(X)=CH-CH=C(R")- dltalinos képletd csoportot je-
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esetben egy fluor-szubsztituenssel egyiitt.

Az (T) dltaldnos képletd vegyiiletek eldnyds kép-
viseldi a (II) 4ltaldnos képletd Fzémmzékok ~akép-
letben Y jelentise a fenti, W halogénatomot, 1-4
szénatomos alkilcsoportot, 1-4 szénatomos alkoxi-
csoportot, ahlogénezett 1-4 szénatomos alkilcsopor-
tot vagy Inlog&xezen 1-4 szénatomos alkoxicsopor-
tot jeilcnt, Z’ hidrogénatomot vagy fluoratomot jelent,
&3 Z° jelentése hidrogénatom vagy halogénatom.

Az (I) 4ltaldnos képletd vegyiiletek killndsen el-
Onyds csoportjdt alkotjdk a gn) #ltalénos képletd
szirmazékok — a képletben W' 1-2 szénatomos alko-
xi- vagy fluor-alkoxi-csoportot, igy metoxi-, etoxi-,
trifluor-metoxi- vagy difluro-metoxi-csoportot, vagy
1-2 szénatomos fluor-alkil-c fgy trifluor-
metil- vagy diﬂuor-metilcsogomt. Z' hidrogénato-
mot vagy fluoratomot, mig Z° hidrogénatomot vagy
halogénatomot jelent.

Az (T) dltaldnos képletd vegyiiletek egyes képvise-

lent, ésa felsorglt képletekben 20  16itaz L tdblézatban soroljuk fel. Atdblizatbana (VII)

X «(CF2 éltaldnos képletd csoportot jelent, 4ltaldnos képletd csoportnil feltlintetett betdjelzések
amelyben R” hidrogénatomot, ki6ratomot vagy fluor- a ko\{etkm csoportokat jelentik:
atomot jelen, és n értéke 1 vagy 2, . - E, : 3-fenoxi-fenil-csoport

R' hidrogénatomot, kiératomot, fluoratomot vagy E§: 3-(4-kl6r-fenoxi)-fenil-csoport
hidrgxilcsoportot jelent, és 25 E_: 4-fluor-3-fenoxi-fenil-csoport

R* metilcsoportot, cianocsoportot vagy hidrogén- E: pentafluor-fenil-csoport
atomot képvisel, E®: 6-fenoxi-pirid-2-il-csoport

Q =CH- csoportot vagy nitrogénatomot jelent, és E9b 3-benzil-fenil-csoport

Z 1-5 fluoratomot jelent vagy egy fenoxi-, benzil- E!: 4-fluor-3-benzil-fenil-csoport
vagy halogén-fenoxi-szubsztituenst képvisel adott 30

1. tibl4zat
(D) 4ltaldnos képletd vegyliletek

A vegyil- (VII) 4ltal4- az izomerck arinya
let sor- w Y nos képletd (E:Z)
szima csoport
1. 4-OCzHs -C(CF3)=CH-(CHz)2- E} 41
2. 4-OCzHs -CH(CFs)-(CHo)- E
3 4-OCzHs -C(CF3)=CH-~(CHz)z- E: E
4. 4-OC2Hs -C(CF3)=CH-(CHz)- E, y/
5. 4-0CaHs -CH(CF3)-(CHo)s- E/
6. 4-C(CHa)s -C(CF3)=CH-(CHz)2- E, 7:2
7. 4-0CF3 -C(CF3)=CH-(CHz)2- E 1:1
8. 4-C(CHa) -CH(CF3)-(CHz)3- E
0. 4-0CFs -CH(CF3)-(CHz)3- E
10. 4-OC2Hs -C(C2Fs)=CH-(CHz)2- E} 33:5
11 4-OCz2Hs -CH(C2Fs)-(CHz)3- E,
12, 4-OC2Hs -C(CF3)=CH-CH=CH- E (QEA4E):(2EAZ)=1:1
13, 4CF -C(CF3)=CH-(CHz)2- E! 2:3
14. 4CR3 -CH(CFs-(CHz)s- E;
15. 4-0CF3 -CH(CF3)-(CH2)3- E,
16. 4-0CF3 -C(CHF2)=CH-(CHz)2- E, 10:1
17. 4-0CF3 -C(CHR)-(CHo)s- E
18, ' 4-OCzHs -CH(CF3)-CHz-CH=CH- E 6:4
19. 4-0C2Hs -CH(CF3)-CH,-CH=CH- B 6:4
20. 4Cl -C(CF3)=CH~-(CH2)z- E! 55:45
21. 4-OCyHs -CH(CF3)-CHz-CH=CH- E! E
22. 4-0C2Hs -CH(CF3)-CHz2-CH=CH- E! z
23. 4-OCHs -C(CF3)=CH-CH=CH- E} 2EAE
24, 4-0CzHs -C(CF3)=CH-CH=CH- E] 2EAZ
25. 4Cl -CH(CF3)-(CHa)s- E

2.
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1. thbldang
(I) alwaldnos képletd vegyiiletek

A vegyi- (VID) 4ltalsd- az izomerek arinya
let sor- w Y nos képlets (E:Z)
szima csoport
26. 4-Br -C(CF3)=CH-(CHz)3- E! 11
2. 2,4{OCH;0) -CH(CF3)-(CHp)s- E!
28. 3,4(ICH20) -C(CF3)=CH-(CH2)z- E! 1:2
2. 4-OC;Hs -CH(CF3)-CH2-CH=CH- E/ 21
30. 4-OCzHs -CH(CF3)-(CHo)s- E’
31 4-CHOCH3 -C(CF3=CH-(CH;)2- E! 73
32, 4-CH20CH3 -CH(CF3)-(CHz)s- E!
33 4-OCHs -C(CPF3)=CH-(CH: - E! 4:1
34, 4-F -C(CF3)~CH-(CHa)z- E! 55:45
35. 3,4-(CH2)s -C(CF3)=CH-(CHa)- E! 31
36. 4-0CHg -CH(CFs)-(CHy)s- E!
37. 3.F4-OC2Hs -C(CF3)=CH-(CHa)2- E! 5:3
38. 3,5F2,4-0C;Hs  -C(CFs=CH-(CHz)2- E! 4:5
39, 3,4-(CHz)3 -CH(CF3)-(CH2)3- E!
40. AF -CH(CF3)-(CHa)s- E!
41. 4-OC2Hs -CH(CF3)-(CH2)2-CH{CN)- E!
4. 4-OCzHs -CH(CF3)-(CHo)2-CH(CH3)-  E!
43. 3.F,4-OC2Hs -CH(CF3)-(CH2)3- E!
4. 35F2,4-0C;Hs  -CH(CF3)-(CHz)s- E!
4s. 34-0C/CH320)  -CH(CFs)-(CH2)3- E!
46. 4-OCF; -C(OH)(CF3)~(CHz)3- E!
47. 4-0CF; -C(FXCF3)-(CH2)3- E!
48, 34<OCH/CHy/0) ~ -CH(CFs)-CH)s- E,
49, 4-OCF; -C(CI)(CF3)-(CHz)3- E!
50. 4-OCF:CF2H -CH(CFs)-(CH2)3- E!
s1. 4-0C2Hs5,3,5F2  -CH(CF3)-(CHz2)3- E
52. 4-OCyHs -C(CHF,)=CH-CH=CH- E! (QEAE):(2Z4E) =3:1
43, 4-OCzHs -CH(CHF2)~(CH2)3- E!
54, 3,5-F2,4-OC;Hs -C(CFs)=CH-CH=CH- E (2E4E):(2Z4E) = 5:1
55. 4-OCFxCF,Br -CH(CF3)-(CH2)3- E!
56. 4-OCyHs -CH(CE:C1)-(CHa)s- E!
57. 4-OCF; -C(CR:Cl)=CH-CH=CH- E! (2E4E):(2Z4E) = 13:1
58. 3,5-F2, 4-OCF3 -CH(CF3)-(CH2)3- E!
59. 2,4-F2, 3-OCF3 -CH(CR3)-(CHz)3- E!
60. 4-OCH:CF3 -CH(CF3)-(CH2)3- E!
61. 2-Br,5-0CF34,6-F2 -C(CF3)=CH-CH=CH- E! (2E4E):(2Z4E) = 1:1
62. 3,5-F,, 4-OCF3 -C(CF3)=CH-CH=CH- E!
63. 4-0CF; -C(CExCl)=CH-CH=CE- E (2E4E):(2Z4E) = 12:1
64. 4-OCF3 -C(CFH)=CH-Ci=CH. E (2E4E):(2ZAE) =9:1
65. 4-OCF; -CH(CHF2)-(CHz}3: E!
66. 4-OCF3 -CH(CP3)-(CHz2)3- E2
67. 4-0CzHs -CH(CF3)-(CH2)3)- B}
68. 4-OC3Hs -CH(CF3)-CHz-C¥--CH- E} 31
69. 4-OC2Hs -C(CF3)=CH-CHE- _H- E}
70. 4-OCF3 -C(CF3)=CH-CVF=( 11 E!0 _ (2EAE):(2Z4E) =86:14
. 4-OC;Hs -CH(CF3)-(CH2).:- E10
7. 4-OC2Hs -C(CF3)=CH-CH=CH- E} (2E4E):(2Z 4E) = 86:14
7. 4-0CF3 -CH(CF3)-(CHo)s- E

Az Y csoportban egy vagy két szén-szén kettds
kiitést tartalmaz6 (T) dltaldnos képletd vegyiiletek ge-
ometriai izomerek form4jdban képz6dhetnek; az
egyedi kettSs kotések kdriil ugyanis a szubsztituen-
w¥ E. veqy Z-konfiguricidt < kelyezkednek el. Az
egy szén-szén keitds kitést tartalmazé Y ccoportot
hordozé (I) 4ltaldnos képletd vegyiiletek sz (A), (B),
(C) és (D) 4ltaldnos képletd geometriai izomerek for-

65

mé4jiban képzsdhetnek. Az Y csoportban két szén-
szén kettSs kistést tartalmaz6 (T) 4ltaldnos képletd ve-
gyiletek egyedi izomerjei (E), (F), (G) és (H) 4ltald-
nos képleteknek felelnek meg.

Az egy vagy Wbb aszimmetrikus szénatomot tar-
talmazé () 4ltalinos képletd vegyiiletek kiilénbtz6
optikai izomerek és izomer-elegyek formdjéban kép-
zGdhetnex.
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Az (1) dltaldnos képletd vegyiiletck egyedi izomer-
jeinek inszekticid aktivitdsa eltérS lehet, és feltehets,
hogy az izomerek form4jdban 1étez6 (I) dltalinos kép-
lettf vegyiiletek egyedi izomerjei kdziil egy meghat4-
rozott izomer vagy egy meghatdrozott izomer-cso-
port rendelkezik a legerSsebb inszekticid hatdssal.
Oltalmi igényiink az (T) 4ltaldnos képletd vegyliletek
sszes lehetséges izomerjét s izomer-elegyét tartal-
maz6 inszekticid készitményekre kiterjed.

Az 1. tiblazatban felsorolt (I) dltal4nos képletd ve-
gytletek koziil az Y szénlincban szén-szén kettds ko-
téscket tartalmazé szérmazékok egyedi geometriai
izomerek vagy izomer-clegyek form4jiban képz6d-
nek. Az I. tdbl4zatban egyes vegyiiletek esetére fel-
tiintettiik a geometriai izomerek ardnyAt.

Az 1. tibl4zatban felsorolt, aszimmetrikus szénato-
mo(ka)t tartalmaz6 (T) 4ltaldnos képletd vegyilletek
racém elegyek.

Az (T) altalénos képletd vegyiiletek az Y, R! &s R?
szubsztituensek jellegétdl fliggSen kiilonbsz6 szer-
kezeti alcsoportokba sorolhaték. Az (T) Altalanos kép-
letd vegyiiletek egyes fontos szerkezeti alcsoportjait
az(IA),(IB),(IC)és(ID) éltfxlérkos képletekben szem-
Iéletjiik — a képletekben R, R”, X, W, Q és Z jelen-
tése a fentd.

Az () 4ltaldnos képletd vegyiileteket a taldlmany
szerint a kvetkez6képpen 4llithatjuk els:

a) az (T) 4ltaldnos képletd vegyiiletek szkebb kd-
rét képez6 (IB) 4ltalinos képletd vegyiiletek elGalli-
téséra — a képletben R? hidrogénatomot jelent és W,
X, Q és Z jelentése a fenti ~ a (IV) 4ltaldnos képletd
vegyiileteket —a képletben Hal brém-, k16r- vagy j6d-
atomot jelent és Q és Z jelentése a fenti — P(R)3 4lta-
Idnos képletd vegyiiletekkel reagaltatjuk — a képlet-
ben R alkil- vagy arilcsoportot jelent -, és az igy ka-
pott (V1) 4ltalinos képletd foszféniumsSkat —a kép-
letben Hal, R, Q és Z jelentése a fenti — er@s bézis je-
lenlétében (IX) 4ltaldnos képletd ketonokkal reagil-
tatjuk - a képletben W és X jelentése fenti —; vagy

b) az (I) 4ltalanos képletd vegyiiletek sztikebb k-
rét képez6 (IB) éltalangs képletd vegyiiletek elGAlli-
tdsdra — a képletben R hidrogénatomot jelent és W,
X, Q és Z jelentése a fenti — a (X) 4ltalsnos képletd
foszfondtokat — a képletben R alkil- vagy arilcsopor-
tot jelent és Q és Z jelentése a fenti — erds bazis jelen-
1étében (IX) 4lialdnos képletd ketonokkal reagéltat-
Jjuk —a képletben W &s X jelentése a fenti —, vagy

c) az (I) 4ltalnos képletd vegyiiletek szdkebb ko-
rét képezd (IC) 4ltaldnos képletd vegyiiletek elGalli-
tdséra - aképletben W, X, R*, Q és Z jelentése a fen-
ti — a (XTI) dltaldnos képletd vegyiileteket — a képlet-
ben W €s X jelentése a fenti — er6s bézis jelenlétében
(XIII) 4ltalénos képletd foszféniumsékkal vagy (XV)
4ltaldnos képletd fo;zfonatokkal reagaltatjuk —akép-
letekben Hal, R, R®, Q és Z jelentése a fenti és Hal’
halogenid-iont jelent —; vagy

d) az (I) 4ltaldnos képletd vegyiiletek szdkebb ké-
rét képez6 (ID) 4ltaldnos képletd vegyiiletek elG4li{-
tésdra - a képletben W, X, R”, Q és Z jelentése a fen-
ti - a (XIV) dltaldnos képletd vegyiileteket — a kép-
letben W €s X jelentése a fenti — er6s bézis jelenlété-
ben (XIII) 4ltaldnos képletd foszféniumsékkal vagy
(XV) dltaldnos kép&etﬁ foszfonitokkal reagéltatjuk —
a képletekben R, R%, Q és Z jelentése a fenti és Hal’
halogenid-iont jelent —;
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és kivént esetben az a) - d) eljdrdsok barmelyiké-
vel kapott vegyiiletet reduk4léssal az (I) 4ltaldnos
képletd vegyiiletek szfikebb korét alkotd (IA) é{lalé—
nos képletd vegytiletd alakitjuk — a képletben R hid-
rogénatomot jelent és W, X, R%, Q és Z jelentése a
fenti —; vagy

¢) az (T) dltaldnos képletd vegyiiletek szdkebb ko-
rét képez6 (1A) éllaléxl)os képletd vegyiiletek el64lli-
tis4ra — a képletben R ﬂngralomot, ki6ratomot vagy
hidroxilcsoportot jelent, R” hidrogénatomot jelent és
W, X, Q és Z jelentése a fenti —a (IV) 4ltalinos kép-
letd vegylileteket — a képletben Hal brém-, kl6r- vagy
jédatomot jelent és Q és Z jelentése a fenti — fémes
reagens jelenlétében (IX) 4ltaldnos képletd ketonok-
kal reagiltatjuk — aképletben W és X jelentésc afen-
ti —, és kivént esetben az {gy kapott, R" helyén hidro-
xilcsoportot tartalmaz6 (IA) dltalénos képletd vegyi-
leteket fluorozzuk vagy ki6rozzuk; vagy

f) W helyén a4-es helyzetbenkapcsol6dé halogén-
ezett 1-4 szénatomos alkoxicsoportot tartalmazé (T)
éltaldnos képletd vegyiiletek elGAllitdsira — a képlet-
ben Y, Q és Z jelentése a fenti — a (V1) 4ltaldnos kép-
letd vegyiileteket — a képletben Y, Q és Z jelentése a
fenti - halogénezett 1-4 szénatomos alkil-halogenid-
del vagy halogénezett diazo-1-4 szénatomos alkén-
nal reagéltatjuk;

és kivant esetben az Y csoportban szerepl§ X
szubsztituens helyén -CF2Cl csoportot tartalmazé (I)
#ltaldnos képletd vegyiileteket redukciéval a megfe-
lel6, X helyén -CF2H csoportot tartalmaz6 (T) 4ltal4-
nos képletd vegyiiletekké alakitjuk.

A taldlmény szerinti a) eljirdst az (A) reakciévéiz-
laton szemléltetjiik. A feltiintetett képletekben Hal, Q,
Q,R, W és X jelentése a fenti.

A halogénatomként brématomot tartalmazé (IV)
4ltaldnos képletd kiinduldsi anyagok egy lehetésges
el6éllitismédjat a (B) reakci6vézlaton szemléltetjilk.
AXképletekben Q és Z jelentése a fenti.

A talilmény szerinti ¢) eljirds egyik — reagensként
(XII) 4ltaldnos képletd vegyiileteket alkalmazé —
véltozatit a (C) reakciévazlaton szemléltetjiik a (XII)
4ltaldnos képletd kiinduldsi anyagok el@éllitdsdval
egyiitt. A(C) reqzkcidvézlaxon feltiintetett képletekben
W, X, Q; Z és R” jelentése a fenti, Hal halogénatomot
jelent, és R alkil- vagy arilcsoportot, el6nySsen fenil-
csoportot képvisel. A DIBAL rovidités di-izobutil-
aluminium-hidridet jelSl.

A taldlmény szerinti d) eljarés egyik - reagenskéni
(XII) 4ltaldnos képletd vegyiileteket tartalmazé —
véltozatit a (D) reakci6vézlaton mutatjuk be a (XIV)
dltalsnos képletd kiindul4si anyagok el6éllitdsival
egylitt. A (12) reakci6vizlaton bemutatott képletekben
W, X, R, R, Hal', Q, Z és DIBAL jelentése a fenti.

Kivént esetben a taldlmény szerinti a) - d) eljéréds
birmelyikével elééllitott (IB), (IC), illetve (ID) 4lta-
14nos képletsi vegyiletet redukciéval a megfelels, R!
helyén hidrogénatomot tartalmazé (IA) Altaldnos
képletd vegyiiletté alakithatjuk. Redukélészerként
hidrogént alkalmazhatunk kataliztor, el6ny8sen S-
20 tdmeg% pallddiumot tartalmaz6 pallddium/csont-
szén katalizétor jelenlétében, A hidrogénezés: rend-
szerint igy végezziik, hogy az (IB), (IC) vagy (ID) 4i-
taldnos képletd vegyiiletek megfelel6 olddszerrel,
példdul rovidszénlancd alkanollal (fgy metanollal
vagy etanollal) készitett oldatiba 1,5-20 atmoszféra,

4.
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célszerGien 2-5 atmoszféra nyoméson hxdrogéngézt
vezetiink.

A taldlmény szerinti €) eljardst az (E) reakci6véz-
laton szemléltetjikk. A képletekben W, Q, Z és X je-
lentése a fenti, Hal halogénatomot jelent, é&s a DAST
rovidités dietil-amino-kén-trifluoridot jelsl.

A talilmény szerinti f) eljérdsban kiindul4si anya-
gokként felhasznalt (VT) dltal4nos képletd vegyiilete-
ket példdul a megfelel6 alkoxi-szirmazékok dezalki-
lezésével 4llithatjuk el6. Dezalkilez6 reagensként
példéul piridinium-hidrokloridot vagy bér-tribromi-
dot haszn4thatunk,

Az (A) - (E) reakcidvézlatokon bemutatott szinté-
zisekben reagensként fethasznilt (IX) 4ltalinos kép-
letd vegyiileteket — a képletben W és X jelentése a
fenti — az (F) reakciévizlaton bemutatott médszerek-
kel 4llithatjuk el6. A képletekben W és X jelentése a
fenti. A Grignard-reakci6hoz reagensként (XCO)20
vagy XCOzH 4ltaldnos képletd vegyiileteket, vagy az
XCO:H éltaldnos képletd vegyiiletek észtereit hasz-
nélhatjuk fel. Ezek a médszerek hasonléak a 2 178
739 sz. kdzzétett nagy-britanniai szabadalmi bejelen-

tésben trifluor-acetofenon-szdrmazékok elS4ilitdss- |

val kapcsolatban ismertetett eljardsviltozatokhoz.

A (B) reakciévaziaton feltiintetett szintézis sordn
képz6d6 egyes vegytiletek djak. Az dj vegyiiletek az
(V) 4ltalinos képletnek felslnek meg —aképletben Q
és Z jelentése a fenti, és R Iudroxllcsoponot. brém-
atomot, klératomot, jédatomot vagy -P*(R)3 vagy -
PO(OR)2 4ltalinos képletd csoportot jelent, és az
utébbi képletekben R alkil- vagy arilcsoportot, 1gy
metil-, etil- vagy fenilcsoportot képvisel.

Az egy vagy t5bb aszimmetriacentrumot tartalma-
z6 (T) dltaldnos képletd vegyliletek rendszerint a meg-
felel§ szterecizomerek elegyei form4jdban képzid-
nek. Az egyedi izomereket példdul kromatografids
Witon, kirdlis rogzitett fazis (péld4ul Pirkle tipusi IA
oszlop) felhaszn4l4sdval kiil6nitjiik el egymést6l. Az

(IB) , (IC) vagy (ID) 4ltaldnos képletd vegyileteket
kir4lis katalitikus redukalészerrel is reduk4lhatjuk;

ekkor az egyik sztereoizomert nagyobb mennyiség-
ben tartalmazé (IA) 4ltalinos képletd vegyiileteket

AzY egy vagy tibb szén-szén ketts
kotést tartalmaz6 (I) 4ltalinos képletd vegyliletek ge-
ometriai izomerjeit péld4ul kromatogréfiés iton, {gy
nagynyomési folyadékkromatografidval valaszthat-
juk el egymdstél,

Az (]) dltaldnos képletd vegyiiletek el64llitdsdnak
tov4bbi részleteit a példdkban ismertetjiik.

Az (I) 4ltalanos képletd vegyiileteket rovarkérte-
vék és egysb gerinctelen kértevék (példdul atksdk)
kértételeinek visszaszorftisdra, a kirtevéfertSzés
cstkkentésére, illetve a kirtevOk irtdsira hasznélhat-
juk fel. Az (T) 4ltalinos képletd vegytileteket a mez6-
gazdasigban (igy az élelmiszer- és rostnévény-ter-
mesziésben, a kertészetben és az dllattenyésztésben)
az erdészetben, a névényi eredetfi termékek (példiul
gylmdlcstk, magvak és gumdk) tdrol4sa sorén egya-
v4nt felhasznilhatjuk. Az (I} dltal4nos képletd vegyil-
ictek az emberi és dllati betegségeket terjeszt gerinc-
telen kiriw(k irt4sdra io slielnonak,

A felseolt Lélocra az (T) 4ltaldnos képletd vegyii-
leteket kompozicidk formdjaban haszniljuk fel, ame-
lyek a hat6anyagon kiviil egy vagy t6bb kz6mbds
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higit6- vagy hordozdanyagot ésfvagy feliiletaktiv

anyagot is tartalmaznak.,

Az (I) 4ltal4nos képletd vegyiiletek a kompozici-
6k egyediili hatGanyagai lehetnek vagy més hatd-
anyagokkal, példsul egy vagy tsbb egyéb inszekticid
hatdanyaggal, az inszekticid hatist fokozé szerrel,
herbicid hat6anyaggal, fungicid hatéanyaggal
és/vagy ndvényi ndvekedést szabdlyoz6 hatSanyag-
gal dsszekeverve is felhaszn4lhatSk.

Az (1) dltaldnos képletd vegyiiletekkel egyiitt fel-
haszn4lhat6 egyéb inszekticid hatGanyagok példiul
az (1) 4ltaldnos képletd vegyiiletek hatdsspektrumat
szélesft6 vagy hatistartalmét fokoz6 anyagok lehet-
nek. A tovibbi inszekticid hatGanyagok esetenként
fokozhatjsk az (I) dltaldnos képletdi vegyiiletek akti-
vitdsat vagy kiegészithetik azok hatdsét, példdul
gyorsithatjik a hatds bealltst, fokozhatjdk a tagléz6
aktivitdst vagy csokkenthetik a kirtevék idegenkedé-
sét a szerrel szemben. A tobb hatGanyagot tartalmazo
készitmények hasznalatival esetenként megel6zhet§
az egyedi komponensekkel szembeni rezisztencia ki-
alakul4sa a kirtevk szervezetében.

A kiegészit6 inszekticid, herbicid és fungicid ha-
téanyagokat a felhasznil4s céljanak és az elémi ki-
vént 6sszhatdsnak megfelelen vélsztjuk meg. A tobb
hatéanyagot tartalmazé készitmények példdul a k&-
vetkez kiegészit6 inszekticid hatGanyagokat tartal-
mazhatjik,

(A) Piretroidok, igy permetrin, esfenvalerét, delta-
metrin, cihalotrin, bifentrin, fenpropatrin, ciflutrin,
teflutrin, halakra 4rtalmatlan piretroidok (igy eto-
fenprox), természetes piretrin, tetrametrin, a-biollet-
rin, fenflutrin, pralletrin és (E)-(1R,38)-2,2-dimetil-
3-(2-oxo-tiolan-3-ilidén-metil)-cikloprop4n-karbon-
sav-5-benzil-3-furil-metil-észter;

(B) szerves foszfitok, igy profenophos, szulprop-
hos, metil-paration, azinphos-metil, demeton-s-me-
til, heptenophos, tiometon, fenamiphos, monokrotop-
hos, profenophos, triazophos, metamidophos, dime-
to4t, foszfamidon, malation, klérpiriphos, phosalon,
fenszulfotion, fonophos, forit, foxim, pirimiphos-
metil, fenitrotion és diazinon;

(C) karbamétok, koztiik aril-karbamétok, fgy piri-
mikarb, kosstokarb, karbofurdn, etiofenkarb, aldi-
karb, tiofurox, karboszulfdn, bendiokarb, fenobu-
karb, propoxur és oxamil;

(D) benzoil-karbamidok, igy triflumuron és kl6rf-
luazuron;

(E) szerves 6nvegyiiletek, igy cihexatin, fenbuta-
tin oxid és azociklotin;

(F) mikrolidok, igy avermektinek és milbemici-
nek, péld4ul abamektin, avermektin és milbemicin;

(G) hormonok, igy juvenilhormon, juvabion és ek-
dizonok;

(H) feromonok;

() szerves kl6rvegyiiletek, igy benzol-hexaklorid,
DDT, kl6rd4n és dieldrin.

Ataldlmény -zerinti készitmények a kordbban fel-
sorolt ssoportokba tartozé inszekticid hatGanyago-
kor kiviil az adott célnak megfelel6, specidlis hatdsu
egyéb inszekticid hatdsi anyagokkal egyiitt is fel-
haszn4lhat6k. A kompoziciGkhoz példul egyes ha-
szonnvények krtevéit szelektiven iné inszekticid
hatéanyagokat (igy rizs kezelésére fur6bogér-speci-
fikus hatSanyagokat, péld4ul kartapot vagy buprofe-
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zint), egyes rovarfajtdkat specifikusan irté vagy
egyes fejlédési 4llapotokban specifikusan haté anya-
gokat (igy ovoiarvicid hatéanyagokat, péld4unl klo-
fentazint, flubenzimint, hexitiazoxot vagy tetradi-
font, tovibb4 lepkeirté hatGanyagokat, igy dikofolt
vagy propargitot), akaricid hatSanyagokat (igy brém-
propilatot, klérbenzilitot) vagy a rovarok névekedé-
sét szabdlyoz6 anyagokat (igy hidrametilont, ciroma-
zint, metoprént, kiérfluazuront vagy diflubenzuront)
is adhatunk.

Az inszekticid hat4st fokoz6 anyagként példaul pi-
peronil-butoxidot, szezamexet és dodecil-imidazolt
hasznilhatunk,

Aherbicid, fungicid és névényi névekedést szabd-
Iyoz6 hat6anyagokat a kezelés célj4t61 és az elémi ki-
vént hatést6l figglen vilasztjuk meg. Rizs kezelése-
kor szelektiv herbicid hatGanyagként példdul propa-
ailt, gyapot kezel€sekor nvényi nbvekedést szabs-
orG hatbanyagikdnt példdul Pix-et, rizs kezelésekor

nkgicid hatdanyagokként példiul blaszticideket,
v blaszticidin-$-¢ haszndlhatunk. Az (I) 4ltalinos
ehrietd vegyiilsiekkel egyiitt felhasznalhaté klegé-
m& hatdanyagokat az elémi kivant §sszhatds isme-

retében szakember ratin médszerekkel egyszerdien
megvélaszthatja.

Az (I) Alialanos képletff hatdanyagok és az egyéb
kiegészit$ hatdanyagok ardnya t6bb tényez6tdl, kiz-
tiik az irtand6 rovar fajtajatdl és az elémi kivant ha-
isoktdl fiiggen valtozik, A tovabbi hatGanyagokat a
‘xompozicidk rendszerint ugyanolyan mennyiségben
tartalmazzak, mint az egyediili hatéanyagként kiz4-
:olag az adott tovabbi hatGanyagot tartalmazé kom-
poziciék; hatdsfokoz6d4s esetén azonban a tovabbi
hat6anyagb6! kisebb mennyiség is elegendd.

A taldlmény szerint: kompoziciék példdul bepro-
zdsra alkalmas porkészitmények lehetnek, amelyek a
hatéanyagot szilard hordoz6- vagy higitGszerrel, pél-
déul kaolinnal, bentonittal, szilikagéllel vagy talkum-
mal gsszekeverve tartalmazzdk, A szildrd készitmé-
nyck granuldtumok is lehetnek, amelyek a hat6anya-
got szemcsés porézus anyag, példdul horzsaké feliile-
tére felvitt &llapotban tartalmazzak,

Akompoziic6k tovibba eldrasztisra vagy perme-
tezésre felhasznélhaté folyékony készitmények le-
hetnek. Ezek a készitmények rendszerint vizes disz-
perzi6k vagy emulzick, amelyek a hatGanyagon és
hordoz6anyagon kiviil egy vagy t5bb ismert nedvesf-
tészert, diszpergdlészert vagy emulgedlGszert (fel-
{iletaktiv anyagot) is tartalmaznak.

A nedvesitd-, diszpergalé- €s emulgeslGszerek ka-
tionos, anionos és nemionos feliiletaktiv anyagok
egyardnt lehetnek. Kationos feliiletaktiv anyagok-
ként példaul kvaterer ammonium-vegyiileteket, igy
cetil-trimetil-amménium-bromidot haszn4lhatunk.
Az anionos feliiletaktv anyagok példiul a kvetkezk
lehetnek: szappanok, alifis kénsav-monoészter-sék
{igy nétrium-lauril-szulf4t), szulfonalt arom4s vegy-
letek s6i (fgy nétrium-dodecil-benzol-szulfonit, nit-
rium-, kalcium- vagy amménium-lignin-szulfont
vagy -butil-naftalin-szulfonat, és nAtrium-di- és tri-
izopropil-naftalin-szulfon4t elegye). A nemionos fel-
tiletaktiv anyagok koziil példaként akovetkezdket so-
roljuk fel: etilén-oxid zsiralkoholokkal, igy oleil-al-
kohollal vagy cetil-alkohollal vagy alkil-fenolokkal,
tgy oktil-fenollal, nonil-fenollal vagy oktil-krezollal
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képezett kondenzaciés termékei, hosszi szénléncd
zsirsavakbdl és hexit-anhidridekbdl képezett részle-
ges észterek, az utébbi részleges észterek etilén-oxid-
dal képezett kondenzicils termékei &s a lecitinek.

A folyékony kompoziciSkat példiul gy allitjuk
¢16, hogy a hatGanyagot megfelel§ olddszerben, igy
ketonos oldészerben (példdul diaceton-alkoholban)
vagy aromds olddszerben (fgy trimetil-benzolban)
oldjuk, és az oldatot vizhez adjuk. A viz adott esetben
egy vagy tbb nedvesits-, diszpergilé- vagy emulge-
4l6szert tartalmazhat,

A folyékony kompozici6k el64llitisshoz szerves
olddszerekkeént a kisvetkez( folyadékokat is felhasz-
nilhatjuk: dimetil-formamid, etilén-diklorid, izopro-
panol, propilén-glikol és egyéb glikolok, diaceton-al-
kohol, toluol, kerozin, fehérolaj, metil-naftalin, xilo-
1ok, trikl6r-etilén, N-metil-2-pirrolidon és tetrahidro-
furfuril-alkohol.

A vizes diszperzidk vagy emulzik form4jdban
felhasznilandé készitményeket rendszerint viszony-
iag nagy hat6anyag-tartalmii koncentratumok form4-
jéban hozzuk forgalomba, amelyeket kdzvetlentil a
felhaszn4lés el6tt higitunk vizzel a kivént végs6 kon-
centriciGra. A koncentrdtumokkal szemben leggyak-
rabban tdmasztott kvetelmény az, hogy hosszii id6n
4t véltoz4s nélkiil tirolhatdak legyenek, és hosszan-
tart6 tdrolds utdn vizzel higitva megfelelSen hosszi
ideig homogén, hagyomdinyos permetez§ berende-
zéssel felvihet6 kompozicitkat képezzenek. A kon-
centritumok rendszerint 5-95 tdmeg% hatGanyagot
tartalmaznak, A felhasznflisra kész, hig készitmé-
nyek hatéanyag-tartalma a felhasznilas céljatél fiig-
glen valtozik; mez6gazdasagi és kertészeti célokra
rendszerint 0,0001-0,1 tSmeg% hatSanyagot tartal-
maz6 készfiményeket hsznilunk fel.

A felhasznilis sordn a kompozicidkat ismert mé-
don, péld4ul beporz4ssal vagy permetezéssel vissziik
fel a kirtevékre, a kirtevok tartézkod4si helyére, a
kértevokkel fertSzoit teriiletekre vagy a fert6zésre
hajlamos nivényekre,

Az (I) 4ltalinos képletd vegyiileteket tartalmaz6
kompoziciék igen sokféle rovarkirtevével €s egyéb
gerinctelen kértevével szemben erfsen toxikusak,
Ezek a kompozicidk példdul a kdvetkez6 kartevok ir-
t4séra hasznélhat6k:

Myzus persicae (tetvek),

Aphis Fabae (tetvek),

Megura viceae (tetvek),

Aedes aegypti (sziinyogok),

Anopheles spp. (szinyogok),

Culex spp. (szinyogok),

Dysdercus fasciatus

Musca domestica (hazilegyek),

Pieris brassicae (kiposztalepke, 14rvak),

Plutella maculipennis (gyéménth4té moly, l4r-
vék),

Phaeden cochlearicae (mustérbogar),

Tetranychus cinnabarius (kdrmin szvéatka),

Tetranychus urticae (vrts szbvatka),

Aonidieila spp. (pajzstetvek),

Trialeuroides spp. (molyok),

Blattella germanica (cs6tdnyok),

Perplaneta americana (cs6tdnyok),

Blatta orientalis (cs6tdnyok),

Spodoptera littoralis (gyapot szbvGatka),

B-
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Heliothis virescens (doh4ny, fiir6bogér),

Cherticocetes terminifera (sdsk4k), -

Diabrotica spp. (gytkérférgek)

Agrotis spp. (dr6tférgek),

Chilo partellus (kukorica-fiirébog4r),

Nilaparvata lugens (szocskék),

Naphotettix cinticeps (szcskék).

Az (I) fltalfnos képletd vegyiileteket tartalmaz6
kompoziciék kiilonOsen eldnybsen hasznilhat6k ku-
korica- és rizsnvényeken él6dk5d6 kartevok, példa-
ul Chilo spp. (fiir6bogér), Nilaparvata és Nephotettix
spp. (sabcskék), tovabbd gyapoton éldskdds lepke-
kértevok, példiul Heliothis spp. irtds4ra. Ezek a kom-
pozicidk vizi €l6lényre, példdul halakra nézve csak
igen kis mértékben veszélyesek, gy a kompozicidkat
- igen elénybsen hasznilhatjuk fel vizes kismyezetben
(példaul eldrasztasos rizskultirdkban &l6skBd6 karte-
v6k irtdséra vagy fert@zést terjesztd kartevék figy
szdinyogok/ l4rvéinak pusztitisira). Az I. tiblizatban
felsorolt vegyiiletek kéziil példéul a 2. sz. vegyiilet 10
milliomodrész koncentriciéban 48 6rén 4t tart6 keze-
1és sordn pontyra veszélytelen volt. Az (I) 4ltalénos
képletd vegyilletek atkdkkal, példéul Tetranychus-

fajtdkkal (szovGatkdkkal) szemben igen j6 akaricid °

hatdst fejtenek ki.

A taldlményt az oltalmi kdr korlitozdsa nélkiil az
al4bbi példikban részletesen ismertetjiik. Amennyi-
ben a példdkban mést nem kiszlink, az egy vagy 15bb
vegytleteket racém elegyek forméjdban 4llftottuk
¢lS. A vegyilleteket spektrumaik alapj4n azonosftot-
tuk. A példikban feltiintetett spektrum-adatok min-
den esetben megfeleltek a vért szerkezeteknek.

A géz-folyadék kromatogrifids vizsgélatokat
Hewlett Packard 5890 tipusi gézkromatogrifon vé-
geztiik; 12,5 ml hosszi és 0,2 mm bels§ 4tmérGjd
Chrompak C.P. Sil 5 C.B. oszlopot hasznéltunk.
Amennyiben a példdkban mést nem kozliink, a ve-
gyiileteket 100 *C-on injektltuk a gézkromatograf-
ba, 15 °C/perc h6mérsékiet- gradienst tartottunk fenn,
¢s a vizsgdland6 anyagot 4 percig tartottuk a maxi-
mélis hémésékleten (280 °C-on). Hordozdgazként
héliumot haszniltunk, és az oszlop tetején a nyomdst
0,77 atmoszféra értékre Allftottuk be. Az ett6 eltéré
injektélasi hémérsékleteket s maxim4lis h6mérsék-
leteket a példdkban kiilsn kizoljik.

Amennyiben a példskban mést nem kdzliink, az
NMR spektrumokat 270 MHz frekvencidn, Jeol FX
270 NMR spektrométeren vettiik fel, 90, 60 és 400
MHz frekvencia beéllitdsakor azonban Jeol FC90Q,
Jeol PMX 60SI, illetve Jeol GX400 spektrométert

hxm’l%tunk.
A "FNMR spektrumokat Jeol FX90Q spektromé-
teren, 84,26 MHz frekvencidn vettilk fel. Akémiai el-
toléddsokat minden esetben delta (3) érékekben,
ppm egységekben adtuk meg tetrametil-szil4n vagy
trikl6r-fluor-metén bels6 standardhoz viszonyitva.
A tSmegspektrumok felvételéhez Jeol DX303,
Kratos MS80 vagy HewlettPackardHP59925pekt
rométert haszn4ltunk,

1.példa

LBrdr g iflwo-;cetofenon eldéllftésa

Exta vegy: letes Jounal of Organometallic Che-
mistry 251, 139-148 (1983) kdzleményben leirt elj4-

10

20

Az

35

45

50

35

65

12

réssal dllftjuk el6.

64 g 1,4-dibrém-benzol, 600 ml vizmentes tetra-
hidrofur4n és 600 ml vizmentes dietil-éter elegyét nit-
rogén atmoszférdban -78 *C-ra hdtjiik. Az elegyhez
keverés kdzben 40 perc alatt 108,4 ml 2,5 m6los he-
x4nos n-butil-litium-oldatot adunk; ekdzben az elegy
hémérsékletét kiils6 hdtéssel -72 °C alatti értéken
tartjuk. Az elegyet tovibbi 40 percig keverjiik, majd
40 perc alatt 354 g trifluor-ecetsav-metil-észtert
adunk hozz4, és tovabbi 30 percig keverjilk. A felso-
rolt mdveletek alatt az elegy h6mérsékletét -68 *C-nél
alacsonyabb értéken tartjuk. Ezutdn az elegyhez dva-
tosan 10 perc alatt 60 ml tSmény vizes sésavoldatot
¢és 40 ml etanol -78 *C-ra hiittitt elegyét adjuk. 20 per-
ces tovibbi keverés utin az elegyet szobah6mérsék-
letre (koriilbeliil 22 *C-ra) hagyjuk melegedni, majd
a szerves fAzist elvilasztjuk, és cstkkentett nyom4-
son betdményftjikk. 70 g, vizzel szennyezett olajos
anyagot kapunk. Ezt az anyagot dietil-éterben oldjuk,
az oldatot vizmentes magnézium-szulfét folott szarit-
juk, majd az oldészert cstkkentett nyomdson lepérol-
juk. A narancsvdrds, olajos maradékot cstkkentett
nyoméson (ktriilbelill 15 Hgmm) desztillljuk. Két
anyagfrakci6t kapunk, amelyek mindegyike 4-br6m-
o,0,0-trifluor-acetofenont tartalmaz. A 17,19 g tSme-
g0 78-83 *C forrdsponti els6 frakcié gaz-folyadék
kromatogrifids elemzés szerinti 85%-os tisztasigy,
mig a 41,13 g tsmeg(, 83-84 °C forrdsponti méso-
dik frakcié gidz-folyadék kromatogrifids elemzés
szerint 99%-os tisztasigi. A mdsodik frakcié 4llds
koOzben kristdlyosodik.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 7,7 (2H, m),
79? (2H, m) ppm.

F NMR-spektrum jellemz6 vonala (CDCla-ra
vonatkoztatva): -72,1 ppm.

2.példa

Az 1, példiban leirt eljarassal 4llitjuk el6 a kbvet-
%ez6 vegyiiletcket a megfelel6 kiindul4si anyagok-
bél:

(i) 4-Brém-2-fluor-fenetolbSl (el6dllitdsat a 41.
példdban ismertetjitk) 3-fluor-4-etoxi-o,0t,0-trifluor-
acetofenont Allftunk el6. A terméket szilikagéllel 151
tott oszlopon kromatografilva tisztitjuk; eluslészer-
ként 5 térfogat% etil-acetétot tartalmaz6 hexént hasz-
nélunk,

NMR -spektrum vonalai (CDCls): 1,54 (3H, £),4,2
(24, q), 7,0 (1H, 1), 7,7-7,95 (2H, m) ppm.

(ii) 4-Br6m-benzil-metil-terbd] (el6allitAsat a 40,
példdban ismertetjiik) 4-(metoxi-metil)-o.,0,0-triflu-
or-acetofenont Allitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 345 (3H, s),
4,57 (24, 5), 7,5, 8,05 (4H, AB-q) pp.

Infravorts sPekn‘nm jellemz6 sivja (folyadék-
film): 1722 cm™ (C=0).

GLC: retenciés id6: 1,67 perc.

(iii) 4-Brém-1,2-(metilén-dioxi)-benzolb6l 3.4-
(metilén-dioxi)-or,0,0-trifluor-acetofenont 4llitunk
elé.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 6,12 (2H, s),kb.
6.9 (1H, d), 77.5 (1H, széles s), kb. 7,7 (1H, széles d)
ppm.

GLC retenci6s id6: 1,87 perc.

(iv) 4-Brém-trifluor-metoxi-benzolbdl (:rifluor-
metoxi-benzolbl a Journal of Organic Chemistry 29,

7
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1/1964/ kézleményben lefrt eljardssal kapott termék)
4-(trifluor-metoxi)-o, o, a-trifluor-acetofenont 4lli-
tunk el6. Fp: 164-166 *C (atmoszferikus nyomé4son).

NMR-spektrum vonalai (CDClL): 7, 35 8,14 (4H,

d)

Y%“NMR spektrum vonalai (CDCl3; CFCls-ra vo-
natkoztatva): -58,1 (s, CF3), -72,1 (s, CF3) ppm.

GLC retencids id6: 1,50 perc (50-280 °C-on fut-
tatva).

(v) 4-Brém-1,2-{dimetil-metilén-dioxi)-benzol-
bl (elGallitasdt a 38. példiban ismertetjik) 3,4-(di-
metil-metilén-dioxi)-a,a,0-trifluor-acetofenont 4lli-
tunk elé.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,72 (6H, s),
6,84 (1H, d), 7,43 (1H, széles s), 7,65 (1H, széles d)

ppm.

Infraviirs sPektrum jellemz6 sévja (foyladék-
{ilm): 1708 cm

(VI 4- Brém-l,2-(meul-menlén-dxon)—benzolb61
{elGhllitasat a 39. példdban ismertetjiik) 3,4-(metil-
metilén-dioxi)-o, 0, a-trifluor-acetofenont dllitunk
eld.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,74 (3H, d),
5,42(1H, q) 6,86 (1H,d), 7,45 (1H, sz€éles s), 7,7 (1H,
széles d) ppm.

Infravéros sPektrum jellemz6 sdvja (folyadék-
film): 1712 cm

v 4~Br6m trifluor-metoxi-benzolbd! és klér
difluor-ecetsav-metil-észterb6l 4-(trifluor-metoxi)-
o, a-difluor-a-klér-acetofenont 4llitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCls): kb. 7,4 (2H, m),
8,2 2H, m) ppm.

-NMR spektrum vonalai (CDCl3; CDCls-ra
vonatkoztatva): -58,1 (CF30, s), -61,61 (CFxCl, s)
bpm.

d.péida

4-Etoxi-o,a,a-trifluor-acetofenon el64llitisa

(A) Trifluor-ecetsavbdl, a Journal of Organic Che-
mistry 32, 1311 (1967) k6zleményben leirt eljardssal:

7.4 g magnéziumforgics, 50 ml dietil-éter és kb,
4,5 g j6d keverékéhez lassi titemben, nitrogén at-
moszféraban, keverés kdzben 60 g 4-brém-etoxi-ben-
zol 100 ml detil-éterrel készitett oldatdt adjuk. Koritl-
veliil15 ml oldat beadagolésa utén az elegyet a reak-
id beinduldsdig enyhén melegitjiik, majd az oldat be-
»dzgolisdt olyan titemben végezzilk, hogy az elegy
2nyhe forrdsban legyen. A reagens beadagoldsa utén
{arai koriilbeliil 30 percet igényel) az elegyet tov4bbi
20 percig szobah6mérsékleten (koritibeliil 22 *C-on)
ELeverjiik, majd az elegybe 1 6ra alatt 12,0 g trifluor-
ecetsav 25 ml dietil-éterel készitett oldatit csepegtet-
iiik. Areakcidelegyet 1 6rdn 4t visszafolyatés kdzben
forraljuk, majd zizott jégre dntjik, és tmény vizes
sdsavoldattal megsavanyitjuk. A szerves fazist elvd-
lasztjuk, &s a vizes f4zist éterrel hdromszor extrah4l-
juk. A szerves oldatokat egyesitjiik, telitett vizes nét-
rium-hidrogén-karbon4t oldattal kétszer mossuk, viz-
mentes nitrium-szulft fol6 széritjuk, majd az old6-
szert cstkkentett nyomdson lepdroljuk. A 48 g olajos
maradékot frakciondltan desztilldljuk. 64 *C hémér-
sékleten, 0,1-0,2 Hgmm nyoméson h4rom termékf-
rakcidt gydjtiink dssze. Mindhérom frakcié 4-etoxi-
trifluor-acetofenont tartalmaz; az 1,2 g tSmeg( els6
frakci6 75%-os, améisodik, 13 g témeg( frakcié 91%-
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os, mig a harmadik, 2,4 g tdmeg( frakcié 91%-os, mig
a harmadik, 2.4 g tdmegd frakcié 85%-os tisztasagi
(gz-folyadék kromatogrifiss vizsgdlat alapjén). A f6
termékfraciét tovabbi tisztitds nélkiil hasznéljuk fel.

NMR-spektrum sdvjai (CDCls): 1,46 (3H, t),4,15 .
(2H, @), 7.0 (2H, m), 8,05 (2H, m) ppm.

Infravdrds sPeklmm jellemz§ sdvja (folyadék-
film): 1710cm™.

(B) Trifluor-ecetsav-anhidridb6l:

20,0 g magnéziumforgécs, 50 ml dietil-éter és kb.
0,5 g j6d keverékéhez lassii titemben, nitrogén at-
moszférdban, keverés kiizben 150 g 4-brém-etoxi-
benzol 200 mi dietil-éterrel készitett oldat4t adagol-
juk. Kértilbeltil 35 ml oldat beadagol4sa utén az ele-
gyet a reakcié beindul4saig enyhén melegitjiik, majd
a reagens beadagoldsanak iitemét iigy szabdlyozzuk,
hogy az elegy enyhe forrisban maradjon, A reagens
beadagoldsa utdn az elegyet tovéabbi 1 6rén 4t szoba-
hémérsékleten (koriilbeiil 22 “C-on) keverjiik, majd
kiils6 hdtéssel 0 *C-ra hdtjiik, és az elegyhez 203 g
trifluor-ecetsav-anhidrid 100 ml dietil-terrel kész{-
tett oldat4t adjuk. A reagenst kezdetben csppenként,
majd késébb gyorsabb fitemben adagoljuk be, hogy
az elegy enyhe forrdsban legyen. A reagens beadago-
14sa koriilbeldl 20 percet igényel. Ezut4n az elegyet
tovabbi 45 percig keverjiik, majd ziizott jégre Ontjiik,
¢és a kapottelegyet az (A) pontban lefrt médon feldol-
gozzuk, Desztillil4s utdn 35 g 4-etoxi-trifluor-aceto-
fenont kapunk.

4.példa

A3. példa (vagy (A) vagy (B) pontjdban leirt elj-
rdssal dllftjuk el6 a kivetkez6 vegyiileteket a megfe-
lel6 kiinduldsi anyagokbol:

(i) 4-brém-metoxi-benzolb6l &s trifluor-ecetsav-
anhidridbdl 4-metoxi-o,0,0-trifluor-acetofenont 4l-
litunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 3,90 (3H, s),
7,02 (ZH' d)o 8005 (ZH’ d) pan

GLC retenciés id6: 3,75 perc (50-280 *C-on fut-
tatva),

(ii) 4-Brém-tercbutil-benzolbél és trifluor-ecet-
sav-anhidridb6l 4-terc-butil-a, o, a-triflucr-acetofe-
nont &llitunk eld.

GLC retencids id6: 1,83 perc.

(iii) 4-Brém-trifluor-metoxi-benzolbdl &s trifluor-
ecetsav-anhidridb6l 4-(trifluor-metoxi)-o,o, o triflu-
or-acetofenont dllitunk led, Tisztitds céljabol a termé-
ket goly6s cs6vel felszerelt késziilékben, 50-70 °C
fiird6h6mérsékleten koriilbeltil 12 Hgmm nyom&son
desztilldljuk,

NMR-spektrum vonalai (DCDls): 7,35, 8,14 (4H,

dppm.

Il’gl'i‘“NMR spektrum vonalai (DCDI3, CFCl3-ra vo-
natkoztatva): -58,1 (CF30, s), -72,1 (CF3, s) ppm.

InfravorSs spektrum sévjai: 1730, 1610, 1270,
115-1250 cm™®,

(iv) 4-Brém-kl6r-benzolbél és trifluor-ecetsav-an-
hidridb6l 4-klér-a,0,0-trifluor-acetofenont Allftunk
eld.

NMR-spektrum vonalai (CDCls): kb. 7,6, 5. (2-
2H, ABq) ppm.

GLC retencids id6: 2,56 perc (50-280 *C-on fut-
tatva).
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3. példa

4-Evwxi-a,0-difluor-a-kiée-acetofenon el64llit4sa

Hiromnyakii gémblobikba 2,64 g magnéziumfor-
gicsot, 50 ml el6zetesen molekulaszitén sziritott die-
til-étert és néhdny jodkristdlyt mériink be, &s az ele-
gyet nitrogén atmoszfériban keverjikk. Az elegyhez
20 g 4-brém-fenetol 100 ml vizmentes dietil-éterrel
készitett oldatinak koriilbel 10%-4t adjuk, majd az
elegyet a reakcié beinduldsdig enyhén melegitjiik.
Ezutin olyan titemben adjuk a reagenst az elegyhez,
hogy az elegy enyhe forrisban maradjon. A reagens
beadagoldsa utén az elegyet még 1 Grdn 4t keverjik.

28,75 g difluor-klér-ecetsav-metil-észter 100 ml
dietil-éterrel készitett oldatat nitrogén atmoszférdban
kiriilbelill -7 “C-ra (bels6 h6mérséklet) hiitjitk, majd
az elegybe keverés kzben becsepegtetjik a fentiek
szerint el64llitott 4-etoxi-fenil-magnézium-bromid
oldatot. Ezutén az elegyet kiriilbeliil f61 Gra alatt szo-
bah6mérsékletre hagyjuk melegedni. Az elegyet viz-
zel elbontjuk, és a magnéziumsék felolddsa céljabol
s6savval megsavanyitjuk. A fizisokat elvilasztjuk
egymidstol, és a vizes fizist dietil-éterrel kétszer ext-

rahdljuk. Az éteres fézisokat egyesitjiik, vizzel két- .

szer mossuk, vizmentes magnézium-szulfit folow
szérftjuk, majd cstkkentett nyoméson bepédroljuk.
22,7 g aranybarna, olajos maradékot kapunk, Ezt az
olajos anyagot a fenetol maradékainak eltdvolitdsa
végett cstkkentett nyomé4son (kdriilbeliil 15 Hgmm)
koritlbelil 110 *C-on tartjuk, majd igen kis nyoméson
(koriilbeliil 0,1 Hgmm) desztillljuk. A 60-80 °C for-
résponti frakciét eltdvolitjuk, majd a terméket koriil-
belil 80 °C-on desztilldljuk.

3,24 g, gaz-folyadék kromatogréfiss elemzés sze-
rint 97%-os tisztaségy terméket kapunk,

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 146 (3H ),
4 I}S(2H q), kb. 7,0 &s 8,1 (2-2H, d) ppm.

FNMR spektrum vonalai (CDCls, CFCls-ra vo-

natkoztatva): 60-7 (CFzCl, s) ppm.

Infravirds sPeku'um jellemz6 sdvja (folyadék-
film): 1710 cm™.

6. példa

3,5-Difluor-4-etoxi-o.0,0-trifluor-acetofenon el-
G4llftdsa

1, 1€pés: 4-Brém-2 6-difluor-fenol el64llitdsa

1,3 g 2,6-difluor-fenol 10 ml vizmentes szén-disz-
ulfiddal készftett oldatdhoz 5 perc alatt 1,6 g brém 10
ml vizmentes szén-diszulfiddal készftett oldatit ad-
juk. Areakcidelegyhez keveréskzben 5 csepp 48%-
os vizes hidrogén-bromid oldatot adunk. Az elegyet
2 6rén 4t keverés és visszafolyatds kdzben forraljuk.
majd 16 6rén 4t szobah6mérsékleten (kdriilbel 22 *C-
on) 4llni hagyjuk. Ezutn az elegyet ismét 4 6rin 4t
melegitjitk, majd 24 6rén 4t Allni hagyjuk, végiil 20
ml vizben Ontjikk. Az elegyhez 30 ml telfitett vizey
néitrium-meta-biszulfit oldatot adunk. A fizisokat el-
vélasztjuk egymdstol, és a szerves fzist 20 ml telitett
vizes nitrium-hidrogén-karbondt oldattal &s 20 ml
vizzel mossuk. A szerves fizist vizmentes nitrium-
szulfét 516t széritjuk, majd cstkkentett nyoméson
bepdroljuk, Allss kozben megszilirdulé olajat ka-
punk.. A nyers terméket golyde csGvel felszerelt ké-
aztifxbe aid T Liilsd hémérsékleten cstkkentett
nyomdson (ktrillbeiiil 20 Hgmm) desztilliljuk. A
desztillitum kristdlyosodik. 0,48 g fehér, szildrd 4-
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brém-2,6-difluor-fenolt kapunk.
NMR-spektrum vonalai (CDChs): kb. 7,1 (2H d),
kb.5,1 (IH, szélw) ppm.

z_mpgs, 4-Brém-2,6-difluor-fenetol elGallitdsa

0,24 g 50 t3meg%-os dsvényolajos nitrium-hidrid
diszperzid és 5 ml vizmentes N,N-dimetil-formamid
keverékéhez 5 perc alatt, erélyes keverés kézben 1,04
g 4-brém-2,6-difluor-fenol 10 ml vizmentes NN-di-
metil-formamiddal készitett oldatat adjuk.

30 perc elteltével az elegyhez egyetlen részletben
0,78 g etil-jodidot adunk. Az elegyet 30 percig kever-
jik: ekkor giz-folyadék kromatogréfiss médszerrel
reakcié mir nem mutathat6 ki. Az elegyhez iijabb 5
g etil-jodidot adunk, és az elegyet 15 percig 80 “C-on
tartjuk. A késobbi elemzés szerint a kiinduldsi anyag
és a termék retencis ideje hasonl6, és a reakcié va-
16szintleg mér a mésodik etil-jodid részlet beadago-
14sa el6ut lezajlott. A reakcidelegyet vizbe dntjlik, és
etil-acetittal extrahdljuk. A szerves extraktumokat
egyesitjiik, vizmentes ndtrium-szulfdt folott szdrit-
juk, majd csokkentett nyoméson bepéroljuk. A kapott
vords, olajos maradékot szilikagéllel tltstt oszlopon
kromatografélva tisztitjuk, eludlészerként 8:1 térfo-
gatardnyd n-hexén : etil-acetét elegyet haszndlunk.
1,02 g szintelen, olajos 4-brém-2, 6-d1fluor-fenewlt
kapunk.

NMR-spektrum vonalai (CDC13). 145 (3H, 9,
4,18 (2H, g), 7,06 (2H, m) ppm.

3.1épés: 3,5-Difluor-4-etoxi-a, o, 0-trifluor-aceto-
fenon el64llitdsa

1,79 g magnéziumforgics, 50 ml vizmentes tetra-
hidrofurdn és egy j6dkristdly keverékéhez lassi
fitemben, nitrogén atmoszfériban, keverés kdzben
17,5 g 4-brém-2,6-difluor-fenetol 45 ml vizmentes
tetrahidrofurdnnal készitett oldat4t adjuk. Akapottol-
datot adagol6 tlcsérbe toltjiik, és 4 perc alatt, nitro-
gén atmoszférdban 31 g frissen desztillilt trifluor-
ecetsav-anhidrid 70 m! vizmentes dietil-éterrel készi-
tett oldatdhoz adjuk. A reagens beadagolésa alatt az
elegyet jéggel hdtjiik. 5 perc elteltével az elegyet jég-
re Ontjiik, és 30 percig keverjilk. A terméket dietil-
éterrel kivonjuk. A szerves fazist vizzel €s vizes ndt-
rium-hidrogén-karbon4t oldattal mossuk, vizmentes
nétrium-szulfat folow szdrftjuk, majd az olddszert
cstikkentett nyoméson lepéroljuk.

Az olajos maradékot szilikagélen végzett kroma-
tografildssal tisztijuk; elulészerként 10 térfogat%
etil-acetdtot tartalmazé N-hexéint hasznilunk. 10 g
sérga, olajos anyagot kapunk, amit golyds csGvel fel-
szerelt késziilékben cstkkentett nyomdson (kb. 20
Hgmm) desztilldlunk. 6,5 g szintelen, olajos 3,5-dif-
luor-4-etoxi-o,0,a-trifluor-acetofenont kapunk,

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,44 (3H, t),
4,44 (2H, m) kb. 7,6 (2H, ) ppm

19 NMR spektrum vonalai (CDCls, CFCla-ra vo-
natkoztatva): - 71,9 (CF3), - 125,9 (2F, d) ppm.

Lpélda

3,5-Difluor-6-(trifluor-m: toxi)-o, o, 0- trifluor-ace
tofenon és 24 difluor-6-t:6m-3-(trifluor-metoxi)-
o,o,0-trifluor-acetofenon e.4llit4sa

Llépés:
4-Br6m-2,6-diﬂum—fenolg autokldvban, atmoszfe-
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rikusndl nagyobb nyoméison hidrogén-fluoriddal és
* szén-tetrakloriddal reagiltatunk, A-reakciét a 194
064A sz. ktizzétett eurGpai szabadalmi bejelentésben
a 2-fluor-4-brém-(trifluor-metoxi)-benzol elGAllit4-
sdval kapcsolatban lefrt kdriilméynek kozott végez-
ziik.

A maradékot a stét szind anyag eltdvolitisa cél-
jabél atmoszferikus nyomé4son desztilliljuk, A deszt-
illdtumot giz-folyadék iiton elemez-
ziikl. A desztilldtum fGtermékként (A termék) 4-
brém-2,6-difluor-(trifluor-metoxi)-benzolt és mel-
Iéktermékként (B termék) 4-brém-2,6-difluor-(kl6r-
difluor-metoxi)-benzolt tartalmaz,

Ismételt desztillicié utdn 6,64 g 92%-0s tisztass-
gt ,A terméket kapunk; fp.: 144-146 °C (atmoszfe-
rikus nyomé4son).

4-Br6m-2,6-difluor-(trifluor-metoxi)-benzolt az
1. példaban leirt médon n-butil-litiummal és trifluor-
ecetsav-metil-6szterrel reagéltatunk. A vart 3,5-diflu-
or-4-(trifluo-metoxi)-o,0,0-trifluor-acetofenon (A
termék) kiviil a gy(irtn lezajlé konkurrens szybszti-
tcids reakci6 kovetkeztében egy tovabbi terméket,
2,4-difluor-6-brém-3-(trifluor-metoxi)-ot, oL, 0t-triflu-
or-acetofenont (B temrék) is kapunk. Az ,,A és,,B ter-
méket 2:1 tbmegardnyban kapjuk. A két ketont desz-
tilldciés iiton nem tudtuk elvdlasztani egyméstol. Az
atmoszferikus nyomdson végzett desztilliciéval ka-
pott terméket, ami a két vegyiiletet 1:1 tSmegardny-
ban tartalmazza, haszndltuk fel reagensként a késéb-
bi Wittig reakcidban,

Gézkromatogréfids és tSmegspektrometrids elem-
z£s adatai:

Atermék: molekula-ion 294 m/e-nél

B termék: molekula-ion 372/374 m/e-nél

8.példa

4-Etoxi-a,0-difluor-acetofenon eld4llit4sa

Vizmentes toluotban 0 "C-on, nitrogén atmoszfé-
rdban 1 g 4-etoxi-o,0-difluor-a-kldr-acetofenont (az
5. példdban lefrtak szerint kapott termék), 1,45 g tri-
n-butil-6n-hidridet és katalitikus mennyiségf o'~
azo-bisz-izobutironitrilt adunk. A reakciGelegyet szo-
bahdmérsékletre hagyjuk melegedni, majd 4 6rén 4t
visszafolyatés kbzben forraljuk, A reakciéelegy min-
tdjanak elemzésével megéllapftottuk, hogy az elegy
még tartalmaz kis mennyiségd reagilatlan kiinduldsi
keton. Ezért az clegyhez még tovabbi mennyiség tri-
n-butil-6n-hidridet adunk, és az elegyet ijabb 30 per-
cig melegitjiik. A reakcidelegyet lehdtjiik, vizbe 6nt-
jilk, és a fazisokat elvilasztjuk egyméstol. A vizes f4-

zist etil-acetdttal kétszer mossuk. A szerves fazisokat -

egyesitjiikk, vizmentes magnézium-szulfat folott sz4-
ritjuk, és az old6szert cstkkentett nyomdason lepérol-
juk. 29 g halvanysirga, olajos maradékot kapunk,
amit goly6s csvel felszerelt késziilékben desztill4-
Iunk. A f6 termékfrakcidt tisztitds céljibol szilikagé-
len kromatografiljuk; eludlészerként kezdetoen 6 tér-
fogat% etil-acetatot tartalmaz6 n-hex4nt, majd etil-
acetitot 6 térfogat% etil-acetdtot tartalmazé n-he-
x4nt, majd etil-acetdtot haszndlunk, 0,3 g sdrga, ola-
jos 4-etoxi-o,0-difluor-acetofenont kapunk.
NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,46 (3H, ¢),
4,14 (2H, q), 6,25 (1H, t, J=54 Hz), 6,97 &s 8,06 (2-
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2H, d) ppm.
Molekula-ion: 200 m/e

2.p¢lda )
4-Etoxi-0,,0,B,BB.B-pentafluor-propiofenon el6-
4llftdsa

6.0 g magnéziumforgdcs, 20 m! dietil-€ter és egy
J6dkristily (kb. 500 mg) keverékéhez nitrogén at-
moszfériban, szobah6mérsékleten, részletekben, ke-
verés kizben 50 g 4-brém-etoxi-benzol 80 ml viz-
mentes dietil-éterrel készitett oldatét adjuk. Areakcié
beinduldsa ut4n a reagenst olyan dtemben adagoljuk
be, hogy az elegy enyhe forrisban legyen. A reagens
beadagoldsa ut4n az elegyet szobahdmérsékletre hit-
juk, és a keverést megsziintetjiik, A Grignard-rea-
genst tartalmaz6 oldatot leSntjik a kivélt szildrd ré-
szecskékrdl, és 100 g pentafluor-propionsav-anhidrid
vizmentes dietil-éterrel készftett, 0 °C-ra el6hétsit ol-
datdba csepegtetjiik. A reagens beadagolédsa kzben
és ezt kdvetSen még 15 percen 4t keverjiik a reakcié-
elegyet, majd vizbe 6ntjiik. A vizes elegyet 2 N vizes
s6savoldattal megsavanyitjuk, é& négy részletben die-
til-éterrel extrahdljuk. Az extraktumokat egyesftjik,
vizmentes nitrium-szulfit folott szaritjuk, majd az ol-
dészert cstkkentett nyomdson lepéroljuk, majd az ol-
dbszert cstkkentett nyomdson lepéroljuk. Az olajos
maradékot Gvatosan desztillsljuk, és a 80-90 *CA,5
Hgmm forrdsponti frakcidt elkalonitjiik. 10 g hal-
vanysérga, olajos, dllis ktizben kristilyosod6 4-eto-
xi-pentafluor-propionfenont kapunk. A termék hex4-
nos 4tkristalyositas utdn 38-39 *C-on olvad.

NMR-spektrum vonalai (CDCls): 145 (3H, t),
4 (2H,q} 6.96(2PLd),706(2H.d)me

NMR-spekirum vonalai (CDCl3), CDCls-ra
vonaﬂcoztatva) -82,14 (CF3), -115,68 (CF2) ppm.

10. példa .

3-(3-Fenoxi-fenil)-propil-trifenil-foszfénium-bro
mid el64llitisa

L_Jépés: E-3-(3-Fenoxi-fenil)-propénkarbonsav
elGallitdsa

214 g 3-fenoxi-benzaldehid, 300 g malonsav és
450 ml piridin keverékét a malonsav teljes ménékl
feloldéd4sdig 50 *C-on tartjuk. Ezutdn az elegyhez 20
m] piperidint adunk, és 3 6rédn 4t 100 *C-on tartjuk. A
reakcidelegyet 3,0 liter jeges vizbe dntjiik, és 600 mi
tdmény vizes sésavoldattal megsavanyitjuk. A kivalt
szilrdf anyagot lesz(rjiik, vizzel mossuk, majd klo-
roformban oldjuk. A kloroformos oldatot telitett vizes
nitrium-klorid oldattal mossuk, vizmentes magnézi-
um-szulfét f5l6tt széritjuk, majd az oldészert csok-
kentett nyom4son leparoljuk. A kapott szildrd mara-
dékot kloroform és hex4n elegyéb6l dtkristdlyosftjuk.
219 g fehér, szildrd E-3-(3-fenoxi-enil)-propénkar-
bonsavat kapuk.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 6,38 (d, =18
Hz, 1H), 7,72 (d, J=18 Hz, 1H),7,0-7,5 (m, 9H) ppm.-

2. Jépés: E-3-(3-Fenoxi-fenil)-propén-karbonsav-
metil-€szter el64ll{tisa

210 g E-3-(3-fenoxi-fenil)-propénkarbonsav, 1,0
!iter metanol és 25 ml tSmény kénsav elegyét 4 6rdn
4t visszafolyatds kdzben forraljuk, majd a reakciGe-
legyet cstikkentett nyomason koriilbeltil 300 ml vég-
térfogatra bepéroljuk. A savas maradékot vizes kli-
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um-karbondt oldattal semlegesitjitk, ezutin az ele-
gyet vizzel higftjuk, &s kloroformmal extrah4ljuk. Az
extraktumokat vizmentes nétrium-szulfst f5loet sz4-
ritjuk, és a kloroformot csfkkentett nyomsson leps-
roljuk. 205 g E-3-(3-fenoxi-fenil)-propén-karbonsav-
metil-észtert kapunk olajos anyag form4;jsban,

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 3,78 (s, 3H),
6,36,7.63 (2, 1H), 7,0-7,4 (m, 9H) ppm.

3.1épés: 3-(3-Fenoxi-fenil)-propankarbonsav-me-
til-észter elé4llitdsa

79 g E-3-(3-fenoxi-fenil)-propénkarbonsav-metil-
észter 250 ml metanollal készitett oldatdhoz 2,5 g 10
tomeg%-os pallidium/csontszén katalizdtort adunk,
és az elegybe tiveggel bélelt nyomdsall6 acéledény-
ben keverés kdzben hidrogéngdzt vezetiink, A reak-
cielegyet 3 6rén 4t 4,2 atmoszféra hidrogénynyoms-
son tartjuk. Ezut4n a katalizétort kiszfrjiik, és a sz(r-
letb6l lepéroljuk a metanolt, Az olajos maradékot ro-
vid szilikagél oszlopon kromatografalva tisztitjuk, el-
udl6szerként etil-acetdt és hex4n elegyét hasznéljuk.
70 g 3-(3-fenoxi-fenil)-prop4nkarbonsav-metil-ész-

tert kapunk; a termék géz-folyadék kromatografiss

elemzés szerint 99,8%-0s tisztassgd.
NMR-spektrum vonalai (CDCh): 2,5-3,05 (m,
4H), 3,66 (s, 3H), 6,8-7,4 (m, 9H) ppm.
Infravrds spektrum sévjai (folyadé*ﬁlm) 1745,
1592, 1490, 1255, 1220, 1170, 700 cm ™.

4, 1épés: 3-(3-Fenoxi-fenil)-propan-1-ol el64llits-

sa

25,6 g 3-(3-fenoxi-fenil)-propankarbonsav-metil-
észter 30 mi tetrahidrofurdnnal készitett oldatdba ke-
verés kdzben, 0 “C-on, 10 perc alatt 60 ml 1 mélos
tetrahidrofurénos litium-aluminium-hidrid old-tot
csepegtetilnk. A reakciGelegyet tovabbi 45 percig ke-
verjiik, majd szobah6mérsékletre (koriilbeliil 22 *C-
ra) hagyjuk melegedni. Az elegyhez 6vatosan jeges
vizet adunk, majd hig vizes sGsavoldattal pH=2 érték-

re savanyftjuk. A reakcitelegyet telftest vizes nétri-

um-klorid oldattal higitjuk, és dietil-éterrel négyszer,
végll etil-acetdttal extrahdljuk, Az extraktumokat
egyesitjilk, vizmentes nétrium-szulfst folott sz4rit-
juk, és az oldészert cstkkentett nyomd4son lepéroljuk.
22 g szintelen, olajos 3-(3-fenoxi-fenil)-propan-1-olt
kapuk; a termék géz-folyadék kromatografiss elem-
2z€s szerint 100%-os tisztasagd.

NMR-spektrum vonalai (CDCL): 1,5 (s, 1H), 1,6-
2,05 (m, 2H), 2,5-2,85 (m. 2H), 3,63 (t, 2H), 6,7-1,5
(m, SH) ppm.

Infrav8riis spektrum sév1a1 (folyadékﬁlm) 3360,
1588, 1486, 1445, 1250, 1220 cm

5.1épés: 3-(3-Brém-propil)-difenil-ter el64llit4sa
10,0 g 33-fenoxi-fenil)-propan-1-ol, 15,5 g 1,2-
dibrém-1,1,2,2-tetraklér-et4n és 50 ml dietil-éter ele-
gyébe keverés kbzben, 5-10 *C-on, 10 perc alatt 13,0
g trifenil-foszfin 50 ml dietil-éterrel készitett oldat4t
csepegtetjitk. A reakcidelegyet tovabbi 45 percig ke-
verjiik, majd a csapadékot kiszdrjiik, és a szfirletet
cstikkentett nyoméson bepﬁroljuk. Az olajos maradé-
kot golyd= csbvel felszes >z{ll€kben, 130 *C fiir-
ciadmd datean, 0.0 tign o ﬂvomésondeszulléljuk
7.0 g szintelen, folyékc* ¥ 3-(3-brém-propil)-difenil-
étert kapunk; 2 termék. gaz-folyadék kromatogréfiss
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elemzés szerint 96%-0s tisztasdgu.
NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 2,2 (m, 2H), 28
(m, 2H), 3,4 (t, 2H), 6,75-7.9 (m, 9H) ppm.
Infravirts spektrum sdvjai (f (llyadél:ﬁlm) 1586,
1488, 1446, 1256, 1220, 697 cm

6. 1épés: 3-(3-Fenoxi-fenil)-propil-trifenil-foszf6-
nium-bromid el64llitisa

1,0 g 3-(3-brém-propil)-difenil-éter, 0,9 g trifenil-
foszfin €s 25 ml vizmentes toluol elegyét 36 6rén 4t
visszafolyatds kiizben forraljuk. A reakciGelegyet le-
hijiik, és a folyadékfizist dekantél4ssal elkillonftjik
akivilt szildrd csapadéktSl. A szildrd anyagot toluol-
lal négyszer mossuk, majd toluolban szuszpend4ljuk,
és a szuszpenzitbél cstkkentett nyoméson lepéroljuk
a toluoit. 0,88 g 3-(3-fenoxi-fenil)-propil-trifenil-
foszféniumj-bromidot kapunk.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3/DMSO): 1,95
(széles s, 2H), 2,8 (széles t, 2H), 3,6 (széles m, 2H),
6,7-7,4 (m, 9H), 7,6-7,9 (m, 15H) ppm.

11 példa

3-(4-Fluor-3-fenoxi-fenil)-propil-trifenil-foszf6ni
um-bromid elGéllitisa

Ezt a vegytiletet a 10. példiban leirt tSbblépéses
eljardssal 4llitjuk el§ 4-fluor-3-fenoxi-benzaldehid-
bél kiindulva. :

NMR- vonalai (DMSO): kb. 1,8 (2H,
széles m), kb. 2,7 (2H, széles m), kb. 3,5 (2H, széles
m), 6,9-7,45 (8H, m), 7,6-8,0 (15H, m) ppm.

A szintézis sordn képz6d6 kizbenss termékek fi-
zikai 4llanddi a kdvetkezbk:

(i) E-3-(4-Fluor-3-fenoxi-fenil)-propénkarbon-
sav-metil-észter:

NMR-spektrum vonalai (CDCh): 3,8 (3H, s),
6,28, 7,66 (2H, ABq, J=16 Hz), 6,9-7,5 (8H, m) ppm.

(ii) 3-(4-Fluor-3-fenoxi-fenil)-propankarbonsav-
metil-észter:

NMR-spektrum vonalai (60 MHz, CDCl3): 2,3
3,0 (4H, m), 3,6 (3H, s), 6,8-7,5 (8H, m) ppm.

(iii) 3-(4-Fluor-3-fenoxi-fenil)-propan-1-ol:

NMR-spektrum vonalai (60 MHz, CDCls): kb. 1,9
(2H, s), kb. 2,55 (2H, m), 3,57 (2H, ©), 6,8-7,5 (8H,
m) .
(iv) 3-(4-Fluor-3-fenoxi-fenil)-1-brém-propén:
NMR-spektrum vonalai (60 MHz, CDCls): kb. 2,1
(2H, m), kb. 2,7 2H, m), 3,35 (2H, 1), 6,8-7,5 (8H,
m) ppm.

12, példa

E,Z-2-(4-Etoxi-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-1,1,1-trif
luor-pent-2-én elGallitisa

0,88 g 3-(3-fenoxi-fenil)-propil-trifenil-foszf6ni-
um-bromid és 5,0 ml vizmentes tetrahidrofurén 0 °C-
os szuszpenzi6jihoz keverés kzben 0,65 ml 2,5 mé-
los hex4nos n-butil-litium oldatot adunk. A reakcide-
legy élénk narancsvrtsre szinzédik. 45 perc eltelté-
vel az elegyhe= 0 *C-on 0,35 g 4-etoxi-o,0t,a-triflu-
or-acetofenon 3,0 ml vizmentes tetrahidrofurdnnal
készitett oldatdt adjuk, majd az elegyet 30 per alatt
szobahdmérsékletre hagyjuk melegedni. Ezutin az
elegyet vizbe :'atjiik, és kloroformmal extrah4' uk.

Az extraktumokat egyesitjiik, vizzel mossul:, viz-
mentes magnézium-szulfat foloit szarftjuk, és :z ol-
dészert cstkkentett nyoméson leparoljuk. Az .lajos
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maradékot szilikagél oszlopon kromatogrifélva tisz-
titjuk: eludlészerként 1:10 térfogatarinyni etil-acetdt
: hex4n elegyet hasznilunk. 0,51 g szintelen, olajos
2-(4-ctoxi-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-1,1,1-trifluor-pen
t-2-ént kapunk; a termék az E és Z izomert 4:1 ardny-
~ ban tartalmazza. A termék géz-folyadék kromatogra-
fids elemzés szerint 96%-os tisztasigi; retencids
d6k: 11,02 perc (E izomer) és 11,59 perc (Z izomer).

Atermékb6l golyés csovel felszerelt késziilékben,
100 *C-on, 0,1 Hgmin nyoméson végzett desztillici-
oval eltdvolitjuk a képzGdott kis mennyiségd 4-etoxi-
o,a,0-trifluor-acetofenont.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,42 (t, 3H),
22'238 (m9 4H)» 4’04 (qr 2H)’ 5’95 (mv 0,2}11 Z iZO-
mer), 6,4 (m, 0,8H, E izomer), 6,75-7,4 (m, 13H)
ppm.

13, példa '

A 12. példéaban leirt eljirdssal dllitjuk €16 a kovet-
kez8 vegyiileteket a megfelel§ kiinduldsi anyagok-
bol:

(i) 3-(3-fenoxi-fenil)-propil-trifenil-foszfénium-
bromidbél és 4-(2-metil-prop-2-il)-a,a,0-trifluor-
acetofenonbdl 2-(4-/2-metoil-prop-2-il/-fenil)-5-(3-
fenoxi-fenil)-1,1,1-trifluor-pent-2-ént (E &s Z izome-
rek 4:1 ardnyi elegye) 4llitunk el6. A szintelen, ola-
jos termék 4ll4s kdzben kristdlyosodik.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,34 (s, 9H),
212'2o4 (m’ 2H)v 276‘298 (m! 2H)1 6v0’ 6v4 (2tv IH:)v
6,75-7,4 (m, 13H) ppm.

Infravérds spektrum sdvijai q‘olyadékﬁhn). 1585,
1490, 1305-1120, 835,695 cm ™.

(ii) 4-(Trifluor-metoxi)-o,o,0-trifluor-acetofe-
nonb6l és 3-(3-fenoxi-fenil)-propil-trifenil-foszf6ni-
um-bromidbdl (5-(3-fenoxi-fenil)-2-(4-Arifluor-me-
toxi/-fenil)-1,1,1-trifluor-pent-2-ént (i és Z izomerek
1:1 arényi elegye) Allitunk el6. Olajos terméket ka-
punk.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 2,3 (q, 1H), 2,68
(1, 1H), 2,78 (m, 2H), 6,0 (t, 0,5H, Z izomer), 6,44 (t,
0SH, E izomer), 6,7-7,4 (m, 13H) ppm.

Infravdrts spektrum sdvjai (f?lyadékﬁh'n): 1590,
lsui:1490, 1120-1305, 700 cm™.

NMR-spektrum vonalai (CDCls, CFCls-ra vo-
natkoztatva): -57,98 (CF3, s, Z izomer), -66,48 (CF3,
s, E izomer), -58,26, -58,34 (OCF3, 2s) ppm.

(iii) 4-Etoxi-pentafluor-propionfenonbél és 3-(3-
fenoxi-fenil)-propil-trifenil-foszfénium-bromidbél
3-(4-etoxi-fenil)-1,1,1,2,2-pentafluor-6-(3-fenoxi-fe
nil)-hex-3-ént llitunk el6. A termék E és Z izomerek
33:5 ardnyu elegye. A terméket szilikagél oszlopon
kromatografélva tisztitjuk, eludlészerként 25:1 térfo-
gatardnyid hexin ; etil-acetdt elegyet haszndlunk. A
terméket szintelen olaj form4jdban kapjuk.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 14 (1, 3H), 2,3
(m, 2H), 2,7 (m, 2H), 4,0 (g, 2H), 6,05, 6,4 (2t, 1H),
6,7-7,4 (m, 13H) ppm.

(iv) 4-(trifluor-acetil)-benzo-trifluoridbdl (gyértja
a Peboc. Ltd., Llangefni, Angesey, Weles, Nagy-Bri-
tannia) és 3-(3-fenoxi-fenil)-propil-trifenil-foszf6ni-
um-bromidbél 5-(3-fenoxi-fenil)-1,1,1-trifluor-2-(4-
Jtrifluor-metil/-fenil)-pen-2-ént (E és Z izomerek 2:3
. ardny elegye) dllitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): kb. 2,3,2,7 (m,
4H, 6,07 (t, 0,6H, Z izomer), 6,48 (dt, 0,4H, E izo-
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mer), 7,6-1.8 (m, 13H) ppm.

(v) 4-Klér-o,0u,0-trifluor-acetofenonbél és 3-(3-
fenoxi-fenil)-propil-foszfénium-bromidbél 1,1,1-
trifluor-2-(4-kl6r-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pent-2-ént
(E és Z izomerek 55:45 ardnyi elegye) dllitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 6,7-74 (13H,
m), E izomer csiicsai 2,3 (m), 2,66 (t), Z izomer csi-
csai 2,6-2,8 (m) (8sszesen 4H), 6,0 (1, Z izomer), 6,42
(széles t, E izomer) ( 1H) ppm.

(vi) 4«(metoxi-metil)-a,0,-trifluor-acetofenon-
bdl és 3-(3-fenoxi-fenil)-propil-trifenil-foszfénium-
bromidb6! 1,1,1-trifluor-2-(4-/metoxi-metil/-fenil)-
5-(3-fenoxi-fenil)-pent-2-ént (E és Z izomerek 7:3
ardny elegye) dllitnk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDChs): 2,3 és 2,6-2.8
(4H, m), 3,38, 3,41 (3H, 2s 3-7 arényban), 4,45 (2H,
s), 6,0, 6,4 (Bsszesen 1H, 2t 3:7 ardnyban), 6,7-7,4
(13}-1, m) ppm.

°F NMR-spektrum vonalai (CDCls, CDCl-ra
vonatkoztatva): -57,9, -66,4 (2s 3:7 ardnyban) ppm.

(vii) 3-Fluor-4-etoxi-o,o,-trifluor-acetofenon-
bol és 3-(3-fenoxi-fenil)-propil-trifenil-foszfénium-
bromidb6! 1,1,1-trifluor-2-(3-fluor-4-etoxi-fenil)-5-
(3-fenoxi-fenil)-pent-2-ént (E és Z izomerek 5:3 aré-
nyii elegye) dllitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): kb. 1,45 (3H, 4t-
fed6 triplettek), 2,3, 2,7 (4H,m), 4,1 (2H, g), 5,98,
6,40 (1H, 1t 3:5 ardnyban), 6,7-7,4 (12H, m) ppm.

(viii) 3,5-Difluor-4-etoxi-o,0,0-trifluor-acetofe-
nonbdl és 3-(3-fenoxi-fenil)-propil-trifenil-foszf6ni-
um-bromidbdl 1,1,1-trifluor-2-(3,5-difluor-4-etoxi-
fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pent-2-ént (E és Z izomerek
4:5 ardny elegye) 4llitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,4 (3H, két &t-
fedd triplett), kb. 2,3 és 2,7 4H, m), 4,23 (2H, m),
6,0, 6,4 (1H), 6,6-7,4 (11H, m) ppm.

(ix) 3,4-(Metil-metilén-dioxi)-o,o,a-trifluor-ace-
tofenonbd! és 3-(3-fenoxi-fenil)-propil-trifenil-fosz-
fénium-bromidbél 1,1,1-trifluor-2-(3,4-/metil-meti-
1én-dioxi/-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pent-2-ént (E és
Z izomerek 7:3 ardnyii elegye) allitunk el6.

NMR- vonalai (CDCI3): kb. 1,7 (3H, két
4tfed6 vonal), kb. 2,3, 2,6-2,8 (4H,m), 5,96, 6,4 (1H,
3:7 arényban), 6,3 (1H, m), 6,5-7,4 (12H, m) ppm,

(x) 3.4-(Dimetil-metilén-dioxi)-o,0,a-trifluor-
acetofenonbdl és 3-(3-fenoxi-fenil)-propil-trifenil-
foszf6énium-bromidbél 1,1,1-trifluor-2-(3,4-/dimetil-
metilén-dioxi/-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pent-2-én:
(E és Z izomerek 3:1 arényti elegye) 4llitunk el,

NMR vonalai (CDCls): kb. 1,7 (6H, 2s
3:1 ardnyban), 2,3 2,6-2,8 (4H, m), 5,96, 6,37 (1H,
1:3 ar4nyban), 6,5-7,4 (12H, m) ppm.

(xi) 4-Metoxi—o<,<<-trifluor-acetofenonbol és
3—(3-fenoxi~fenil)}-propil-trifenil-foszfénium-bro-
midbdl 1,1,1-trifluor—2-(4-metoxi-fenil)}-5-(3—f¢-
noxi-fenil)-pent-2-ént (E és Z izomerek 4:1 aréng:
elegye) dllftunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 2,3, 2,6-2.C
(4H, m), 3,8 (3H, s), 5,95, 64 (1H, két széles t i:4
ardnyban), 6,7-7,4 (13H, m) ppm.

(xii) 4-(Trifluor-metoxi)-o,0,0-trifluvr-zeetofe-
nonbdl és 3-(4-fluor-3-fenoxi-fenil)-propil-wifen
foszfénium-bromidbS! 1,1,1-trifluor-2-(4-furifluor-
metoxi/-fenil)-5-(4-fluor-3-fenoxi-fenil)-pent-2-ént
(E és Z izomerek 1:1 ardny\i elegye) llitunk el6.
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NMR- vonalai (CDCl3): 2,3, 2,6-2,8
(4H, m), 5,98 (0,5H, széles t), 6,42 (0,5H, széles t),
6, 7- 4 (12H, m) ppm.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3, CFCla-ra
vontkoztatva): -58,0 (CF3, Z izomer), -58,28, -58,37
(CF30, 2s), 66,52 (CF3, E izomer), -134,7 (1F, m)

ppm.

(Xiii) 4-Brém-o,0,c-trifluor-acetofenonbél és 3-
(3-fenoxi-fenil)-propil-trifenil-foszfénium-bromidbo
1 1,1,1-trifluor-2-(4-brém-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-
pent-2-ént (E és Z izomerek 1:1 ardnyi elegye) 4llf-
tunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 2,26, 2,6-2.8

PplR‘F NMR-spektrum vonalai (CDCl3, CDCl3-ra
vonatkoztatva): -57,96, -66,48 (CF3, s) ppm.

(xiv)4-Fluor-a.,0.,a-trifluor-acetofenonbdl (gy4rt-
ja a Peboc. Lid., Llangefni, Anglesey, Wales, Nagy-
Britannia) és 3-(3-fenoxi-fenil)-propil-trifenil-fosz-
fonium-bromidbdl 1,1,1-trifluor-2-(4-fluor-fenil)-5-
(3-fenoxi-fenil)-pent-2-<ént (E és Z izomerek 55:45
ardnyi elegye) Allitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCh): 2,27, 2,6-2.8

(4H, m), 5,98 (0,45H, m, Z izomer), 6,4 (0,55H, m, E
1), 6,7-7,4 (13H, m) ppm.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3, CDCls-ra
vonatkoztatva): -58,1 (CF3s, s, Z izomer), -66,7 (CFs,
8, E izomer), kb. -114 (1F, m) ppm.

(xv) 5-(Trifluor-acetil)-inddnbél (gydrtja a Peboc
Ltd., Llangefni, Anglesey, Wales, Nagy-Britannia) és
3-(3-fenoxi-fenil)-propil-trifenil-foszfénium-bromid
bél 1,1,1-trifluor-2-(5-indanil)-5-(3-fenoxi-fenil)-
pent-2-ént (E és Z izomerek 3:1 ardnyi elegye) 4lli-
tunk eld.

NMR-spektrum vonalai (CDCls): 2,0-2.4, 2,6-3,0
(10H, m), 5,97 (0,25H, m, Z izomer), 6,4 (0,75H, m,
E qg;ner) 6,7-7,4 (12H, m) ppm.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3, CFCls-ra vo-

natkoztatva): -57,86 (CF3, s, Z izomer), -66,42 (CF:.
s, E izomer; 1:3 ardnyban) ppm.

(xvi) 3,4-Metilén-dioxi-o,o,a-trifluor-acetofe-
nonb6! és 3-(3-fenoxi-fenil)-propil-trifenil-foszféni-
um-bromidbél 1,1,1-trifluor-2-(3,4-/metilén-dioxi/-
fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pent-2-ént (E és Z izomerek
1:2 tréfogataranyi elegye) allitunk el6.

NMR- vonalai (CDCl3): 2,35 (1,33H,
m), 2,7 (2H, 1), és (0,67H, m), 6,0 (2H, s) és (0,33H,
m), 6,4 (0,67H,1), 6,5 (1H, 8), 6,7-7,4 (11H, m) ppm.

(xvii) A 31. példa (xxix) pontjiban lefrt reakci6 so-
rin melléktermékként 1,1-difluor-2-(4-frifluor-me-
toxi/-fenil)-5-(4-fluor-3-fenoxi-fenil)-pent-2-ént (E
és Z izomerek 10:1 ardnyi elegye) kapunk.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): kb. 2,3 (2H, m),
2,64 (2H, t), kb. 6,04 (1H, m), 6,11 (1H, t, J=56 Hz),
6, 7- 4 (12H, m) ppm.

NMR-spektrum vonalai (CDCls, CFCl3-ra vo-
natkoztatva): -58,28 (CF30, s), -58,38 (CF30, s, Z
izomer), -111,9 (CF2H, m, E izomer), 113,3 (CF2H,
m, Z izomer) ppm.

.l&.lk‘!da

Te b 7" 1+ Trillwire 204 <zi0xi-fenil)-5-(3-feno-
xn-fenﬂ)—pent-z-én elodliftisa

0,25 g, az E és Z izomert 4: larénybantartalmazé
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termékelegyet ismételten kromatograféléssal vélasz-
tunk szét az egyedi izomerekre. A kromatografildst
szilikagéllel wlustt, félpreparativ nagynyomési fo-
lyadékkromatogréfiss oszlopon végezzik, eludlé-
szerként 0,5 térfogat% etil-acetétot tartalmazé n-he-
x4nt hasznilunk, Els6 frakciéként 0,15 g E-1,1,1-trif-
luor-2-(4-etoxi-fenil)-5-(3- fenoxx-feml)-pen-Z-ém
(f6 izomer) kapunk.

NMR-spektrum vonalai (CDCh): 1,41 (3H, 1),2.3
(2H, m), 2 65 (2H,1),4,03 (2H, q), 6,4 (1H, széles 1),
6, 7- 4 (13H. m) ppm.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3, CFCl3-ra vo-
natkoztatva): -66,5 ppm.

Kisebb mozgékonysdgi frakcidként 0,45 g Z-
1,1,1-trifluor-2-(4-etoxi-fenil)-5<3-fenoxi-fenil)-pen
t-2-ént kapunk,

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,41 (3H, ©),
2,65-2,85 (4H, m), 4,03 (2H, q), 5,96 (1H, 1), 6,8-7.4
(13H, m) ppm.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3, CFCla-ra vo-
natkoztatva): -57,98 ppm.

15, példa

2.3,4,5,6-Pentafluor-benzil-trifenil-foszfénium-
bromid el64llitisa

1.1épés: 2,3,4,5,6-Pentafluor-benzil-bromid el64l-
litdsa

3422345 (rpemaﬂuor-benzﬂ -alkohol és 0,21 g
piridin 10 ml toluollal készitett, 0 “C-os oldatdba 2,1
g foszfor-tribromid €s 1 ml toluol elegyét csepegtet-
jilk. A reakcicelegyet 45 percig 0 "C-on, majd 75 per-
cig szobah6mérsékleten (koriilbeltil 20 *C-on) kever-
jiik, ezut4n fol6slegben vett telitett vizes nitrium-hid-
rogén-karbon4t oldatba Sntjiik. A terméket dietil-Eter-
rel kivonjuk. Az extraktumokat egyesitjiik, sz4ritjuk
és cstkkentett nyomédson beparoljuk. A kapott, még
toluolt tartalmazd oldatot szilikagélen 4tszdrjiik.

Az gy kapott, 2,3,4,5.6-pentafluor-benzil-bromi-
dot tartalmazd oldatot tov4bbi tisztits, illetve a ter-
mék elkiil6nitése nélkiil haszniljuk fel a kovetkezs
reakcidéban,

£

2. 1épés: 2,3,4,5-6-Pentafluor-benzil-trifenil-fosz-
fénium-bromid elG4llitisa

Az 1. 1épésben kapott toluolos oldathoz 1 g trife-
nil-foszfint adunk, és az elegyet 3 6rén 4t 130 *C-on
tartjuk. Az elegyet lehdtjiik, 5 ml dietil-éterrel higit-
juk, majd a kivalt terméket lesz(rjitk, négyszer 5 ml
hex4nnal mossuk, és vikuum-sz(ir6n sz4ritjuk.

16, példa

A 15. péld4ban leirt eljardssal Allitjuk el6 a kdvet-
kez( vegyiiletcket a megfelel6 kiinduldsi anyagok-
bél:

() a-Ciano-3-fenoxi-benzil-alkoholbdl a-ciano-
3-fenoxi-benzil-trifenil-foszfénium-bromidot 4ll{-
tunk eld.

A kizbens” termékként kapott a-ciano-3-fenoxi-
benzil-bromid NMR-spektrum4nak vonalai (CDCls):
53 (1H, s), 6,8-7,4 (9H, m) ppm.

(ii) a-metil-3-fenoxi-benzil-alkoholbél o:-metil-
3-fenoxi-benzil-trifenil-foszfénium-bromidot 4ll{-
tunk el6.

(iii) 6-Fenoxi-pirid-2-il-metil-alkoholb6l 6-feno-
xi-pirid-2-il-metil-trifenil-foszfénium-bromidot 4lli-

13
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tunk el6.

Akdzbens6 termékként kapott 6-fenoxi-pirid-2-il-
metil-bromid NMR- vonalai (CDCls):
440 (2H, s), 6,75 (1H, d), 7,2-7,7 (TH, m) ppm.

(iv) 3-Fenoxi-benzil-alkoholb6l 3-fenoxi-benzil-
trifenil-foszfénium-bromidot 4llitunk el6.

(v) 4-Fluor-3-fenoxi-benzil-alkoholb6l 4-fluor-3-
fenoxi-benzil-trifenil-foszfonium-bromidot 4llitunk
el6.

17. példa

E,Z-1,1,1-Trifluor-2-(4-etoxi-fenil)-5-(3-fenoxi-
fenil-pent-4-¢én el6llitisa

1. lpés: E-3-(4-Etoxi-fenil)-4,4,4-trifluor-but-2-
én-karbonsav-meti]-észter eléallitdsa

2,0 g (9,2 x 10™ mol) 4-etoxi-trifluor-acetofenon
60 ml! teu'ahidrofgrénnal készitett oldaidhoz 25 *C-on
%1 g (18,3 x 10™ m6l) (karbometoxi-metilén)-trife-
wa-fassforisd adunk. A kapott oldatot 3 6rdn 4t25 *C-
on keverjiik, majd 8 g szilikagélt adunk hozz4, és az
uldészert iepéroljuk, A kapott szuszpenziét kroma-
iografaljul, ehudiészerként 10 térfogat% étert tartal-
mazd petroicicsi hasznalunk. 2,4 g (95%) szintelen,
olajos E-3-(4-ctoxi-fenil)-4,4,4-trifluor-but-2-én-
karbonsav-metii-¢sztert kapunk.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 141 (t, 3H),
3,61 (s, 3H), 4,02 (g, 2H), 6,59 (q, 1H), 6,92 (d, 2H),
721 (d, 2H) ppm.

2.1épés: 3-(4-Etoxi-fenil)-4,4,4-trifluor-butinkar-
bonsav-metilészter gldallitﬁsa

24 g (8,8 x 10” mdl) E-3-(4-etoxi-fenil)-4,4,4-
trifluor-but-2-én-karbonsav-metil-észter, 500 mg 5
tmeg%-os palliddium/csontszén kataliz4tor és S0 ml
etanol elegyét 3 atmoszféra hidrogénynyoméson 2
Grén &t gyors titemben keverjiik. Akatalizatort kiszdr-
jiik, és az old6szert lepéroljuk. A kapott szintelen, ola-
jos terméket kromatografdldssal tisztitjuk. 2,3 g
(96%) 3-(4-etoxi-fenil)-4,4 4-trifluor-buténkarbon-
sav-metil-észtert kapunk. :

NMR-spektrum vonalai (CDCls): 1,40 (¢, 3H),
2,85 (dd, 1H), 2,95 (dd, 1H), 3,60 (s, 3H), 3,85 (m,
1H), 4,02 (q, 2H), 6,84 (d, 2H), 7,20 (d, 2H) ppm.

3. 1épés: 3-(4-Etoxi-fenil)-4 .4 ,4-trifluor-butanil
el6dllitdsa

2,08 (7,2 x 10° mél) 3-(4-ctoxi-fenil)4,4, 4-trif-
luor-butdnkarbonsav-metil-€szteri 25 ml toluollal ké-
szitett, -78 *C-os oldatshoz 7,2 ml 1 mélos toluolos
di-izobutil-aluminium-hidrid oldatot adunk. Akapott
oldatot 2 6rén 4t -78 *C-on keverjiik, majd a reakcid-
clegyhez egymis utdn 0,48 ml (8,4x10™ mol) ecetsa-
vat, 1 ml vizet és 10 g nétrium-szulfitot adunk. A ka-
pott szuszpenzidt szobahdmérsékleten hagyjuk mele-
gedni, majd tovabbi 20 perces keverés utén a szildrd
anyagokat szilikagélen kiszdrjiik. A szfrletb6l lep4-
roljuk az oldészert. Szintelen olaj formdjdban 3-(4-
eloxi-fenil)4,4 4-trifluor-butanlt kapunk.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,4 (t, 3H), 3,0
(sz€les d, 2H), 3,85 (m, 1H},4,0(q, 2H), 6,85 (d, 2H),
7.20 (d, 2H), 9,60 (széles s, 1H) ppm,

4, iépés: 1,1,1-Trifluor-2-(4-etoxi-fenil)-5-(3-fe-
noxi-fenil)-pent-4-én (E és Z izomerek 6:4 arinyd
elegye) el6allitisa
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30g(572x 10" mél) 3-fenoxi-benzil-trifenil-
foszfénium-bromid 10 ml tetrahidrufordnnal kész{-
tett szuszpenzi6jihoz 0 *C-on %,30 ml 2,5 mélos n-
butil-ltium oldatot (5,72 x 10~ mél n-butil-lftium)
adunk. A kapott oldatot 203pelcig keverjiik, majd 5
perc alatt 1,0 g (4,1 x 10~ mél) 3-(4-etoxi-fenil)-
4,4 4-trifluor-butan4l 10 ml tetrahidrofurdnnal készi-
tett, 0 *C-o0s oldatsba csepegtetjik. 20 perc elteltével
a reakcifelegyhez 10 ml vizet adunk, és az elegyet
hiromszor 20 ml dietil-éterrel extrah4ljuk. Az extrak-
tumot bepédroljuk, és amaradékot szilikagélen kroma-
tografiljuk, Eluslészerként 10 térfogat% étert tartal-
mazé petrolétert hasznilunk, 750 mg (47%) 1,1,1-
wrifluor-2-(4-etoxi-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pent-4-¢n
t (B és Z izomerek 6:4 ardnyd elegye) kapunk.

NMR- vonalai (CDCl3): 141 (t, 3H),
2,70-3,00 (m, 2H), 3,35 (m, 1H), 4,01 (q, 2H), 5,40
(dt, 0,4H, Z izomer), 5,95 (dt, 0,6H, E izomer), 6,39
(2d, 1H), 6,85-7,0 (m, 13H) ppm.

18.példa

A 17, példdban lefrt eljardssal 4llftjuk el6 a kbvet-
kez6 vegyiileteket a megfelel6 kiindulési anyagok-
bol:

(i) 3-(4-Etoxi-fenil)4,4,4-trifluor-butanilbél és 4-
fluor-3-fenoxi-benzil-trifenil-foszfénium-bromidbé!
1,1,1-trifluor-2<(4-etoxi-fenil)-5-(4-fluor-3-fenoxi-fe
nil)-pent-4-ént (E és Z izomerek 6:4 ardny\i elegye)
éllitunk el6.

A reakcidelegy feldolgozdsakor mindéssze 30%-
0s tisztasdgii terméket kapunk. Ezt a nyers terméket
tovabbi tisztitss nélkiil haszniljuk fel a hidrogénezé-
si reakciGban.

(iii) 3-(4-Etoxi-fenil)-4,4,4-trifluor-butanilbél és
o-metil-3-fenoxi-benzil-trifenil-foszfénium-bromid
b6l 1,1,1-trifluor-2-(4-etoxi-fenil)-5-(3-fenoxi-fe-
nil)-hex-4-ént 4llitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCls): 1,4 (3H, t), 1,95
(3H, s), 2,75 (2H, m), 3,15 (1H, m), 4,0 (2H, @), 5,5
(1H, 1), 6,8-7,25 (13H, m) ppm.

(iv) 3-(4-Etoxi-fenil)-4,4,4-trifluor-butanalbél és
2,3,4,5,6-pentafluor-benzil-trifenil-foszfénium-bro-
midbdl 1,1,1-trifluor-2-(4-etoxi-fenil)-5-(pentafluor-
fenil)-pent-4-ént (E és Z izomerek 2:1 arinyii elegye)
4llitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,4 (3H, t), 2.4-
2,8(2H,m), 3,3 (tH, m), 4,0 (2H, q), 5,8 (1H, m), 6,0
(0,6H, széles), 6,25 (0,33H, széles ), 6,8-7,2 (4H, m)

ppm.

(v) 3-(4-Etoxi-fenil)-4.4,4-trifluor-butandlbél és
6-fenoxi-pirid-2-il-metil-trifenil-foszfénium-bromid
b6l 1,1,1-trifluor-2-(4-etoxi-fenil)-5-(6-fenoxi-pirid-
2-il)-pent-4-€ént (E és Z izomerek 3:1 ardnyii elegye)
4llftunk el6,

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,4 (3H, 1), 1,7-
2,0 (2H, m), 3,35 (1H, m), 4,0 2H, m), 5.4 (0.25H,
m)v 612 (0’25H0 m)| 6n4 (1 DSHI m)’ 696 (lHI d)! 6,8‘7,6
(11H, m) ppm.

Az 1,1,1-trifluor-2-(4-etoxi-fenil)-5-(3-iencxi-fe.
nil)-pent-4-én E és Z izomerjeinek elvélasztdsa

Az elvilasztist nagynyomdsii folyadékkromatog-
rifidval végezziik. Adszorbensként szilikagél oszlo-
pot, eludlészerként 0,5 térfogat% etil-acetétot tartal-
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maz6 hex4nt hasznélunk.

A Z izomer NMR-spektruménak vonalai (CDCls):
1,4 (3H,1),2,8-3,0 (2H, m), 3,3 (1H, m), 4,0 (2H, q),
54 (1H, m), 64 (1H,d J=11,5 Hz), 6,8-74 (13H, m)
ppm.

Az E izomer NMR-spektruménak vonalai
(CDCh3): 1,4 (3H, t),2,8-3,0(2H, m), 3,3 (1H, m),4,0
(3H, 9), 5,8-6,0 (1H, m), 6,4 (1H, d, J=15,8 Hz), 6,8-
7.4 (13H, m) ppm.

20. példa

1,1,1-Trifluor-2-(4-etoxi-fenil)-5-(4-fluor-3-feno-
xi-fenil)-penta-2,4-dién elG4llitisa

1. _1épés: E-3-(4-Etoxi-fenil)-4,4,4-trifluor-but-2-
endl elG4llitdsa

1,5g(55x 10° m6l), a 17. példa 1. épése szerint
elGllitott E-3-(4-etoxi-fenil)-4,4,4-trifluor-but-2-én-
karbonsav-metil-észter 20 ml toluollal készitett, -78
*C-os oldatdba 5,5 ml 1 mélos toluolos di-izobutil-
aluminium-hidrid oldatot csepegtetiink. A kapott ol-
datot 2 6rén 4t -78 "C-on keverjiik, majd egymés utdn
0,40 ml (7,0 x 10 mél) ecetsavat, 1 ml vizet és 10 g

nétrium-szulfitot adunk hozz4. A kapott szuszpenzi- .

6t szobahGmérsékletre hagyjuk melegedni,majd to-
vébbi 20 perces keverés utén a szildrd anyagot szili-
kagélen kisz(rjiik. Az olddszert lepéroljuk, és a nyers
terméket szilikagélen kromatografiljuk. Elulészer-
ként 10 térfogat% étert tartalmaz6 petrolétert haszn4-
lunk. 0,87 g (65%) E-3-(4-etoxi-fenil)-4 4 4-trifluor-
but-2-enélt kapunk.

NMR-spektrum vonalai (60 MHz, CDClz): 1,40 (t,
3H),4,10 (g, 2H), 6,50 (d, 1H), 6,91 (d, 1H), 7,20 (d.
2H), 9.45 (d, 1H) ppm.

2. Kpés: 1,1,1-Trifluor-2-(4-etoxi-fenil)-5-(4 “Iu-
or-3-fenoxi-fenil)-penta-2,4-dién (2E4E és 2E4Z,
izomerek 1:1 ardnyii elegye) elG4llitAsa

E-3-(4-Etoxi-fenil)-4 4 4-trifluor-but-2-endlta 17.
példa 4, 1€pésében leirt médon 4-fluor-3-fenoxi-ben-
zil-trifenil-foszf6nium-bromiddal reagiltatunk. &
cim szerinti terméket kapjuk.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,42 (2H, d),
4,05 (2H, m), 6,18 (dd, 0,5H), 6,45-6,80 (m, 2,5H),
6,90-7,40 (12H, m) ppm.

Az izomereket nagynyom4sii folyadékkromatog-
réfids tton vélasztjuk el egymdstSl. Adszorbensként
szilikagélt, eluslGszerként 0,66 térfogat% etil-acets-
tot tartalmaz6 hex4nt basznélunk,

A (2E4E) izomer NMR-spektruménak vonalai
(CDCI3): 1,4 (3H, t), 4,05 (2H, q), 6,5-6,6 (1H, m),
6,75 (1H, d, J=16 Hz), 6,8-7,4 (13H, m) ppm.

A (2EAZ) izomer NMR-spektruménak vonalai
(CDCla): 1,4 (3H, t), 4,05 (2H, q), 6,2 (1H, dd), 6,6
(1H, d, J=12 Hz), 6,8-7,4 (13H, m) ppm.

21.példa

A 20. példdban leirt eljirdssal dllitjuk el6 a kvet-
kez6 vegyiiletet a megfelel kiinduldsi anyagokb6l:

(i) E-3-(4-Etoxi-fenil)-4,4,4-trifluor-but-2-en4l-
bol és 6-fenoxi-pirid-2-il-metil-trifepil-foszfénium-
bromidbdl 1,1 1-trifluor-: {4-ctoxi-fenil)-5-(6-feno-
R “-nema—Z el fMignk el@. A termék
a2 i & utarretel wirdb &9larénybanmml
mazza, az zomerck pentos ardnyét a spektrum bo-
nyolults’ga miatt nem tudtuk meghatdrozni.
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NMR-spektrum vonalai (CDCls): 1.4 (0,3H €s
0,27H, m), 4,0 (0,2H és 0,18H, m), 5,2-5,7 (15H, m)
ppm.

L. lépés: 1-(4-Fluor-3-fenoxi-fenil)-prop-2-en-1-
ol el64llit4sa

162 ml 1,0 mélos tetrahidrofurinos vinil-magné-
zium-bromid-oldathoz (gyértja az Aldrich Chemical
Co. Ltd., Gillingham, Dorset, Nagy-Britannia) keve-
rés kdzben, nitrogén atmoszférdban, szobahSmérsék-
leten (koriilbel 20 °C-on), lassii titemben 35 g 4-flu-
or-3-fenoxi-benzaldehid 100 ml vizmentes tetrahid-
rofurdnnal készitett oldatit adjuk. Mérsékelten exo-
term reakcié indul be, és az elegy hémérséklete 40
*C-ra emelkedik. A reagens beadagoldsa ut4n az ele-
gyet tovabbi 2 6rdn at keverjilk, majd vizbe Sntjiik, €s
hig vizes s6savoldattal megsavanyitjuk. A savas ol-
datot etil-acetdttal hdromszor extrahaljuk. A szerves
oldatokat egyesitjiik, vizzel mossuk, vizmentes mag-
nézium-szulf4t folott sziritjuk, és az oldészert cstk-
kentett nyomdson lepéroljuk. 39 g viszkézus, olajos
1-(4-fluor-3-fenoxi-fenil)-prop-2-en-1-olt kapunk; a
termék gaz-folyadék kromatoglﬁﬁés elemzés szerint
97%-0s tisztasigi.

NMR-spektrum-vonalai (400 MHz, CDCla): kb.

2,3 (1H. széles), 5,11 (1H, dd, J=10 és 1 Hz), 5,18
(1H, dt,J=10és 1 Hz), 5,3 (1H, dt, J=17 és 1 Hz), kb.
5,95 (1H, m), 6,9-7,4 (8H, m) ppm.

2, 1épés: E-3-(4-Fluor-3-fenoxi-fenil)-1-kl6r-
prop-2-¢n el64llitdsa

38 g 1-(4-fluor-3-fenoxi-fenil)-prop-2-én-1-01 400
ml tetrahidrofurdnnal készitett oldatdhoz erélyes ke-
verés kozben 180 ml tdmény vizes sésavoldatot
adunk. A reakcidelegyet tovabbi 2 6rén 4t keverjik;
ekkor az elegy mint4jdban giz-folyadék kromatogré-
fis elemzéssel kiinduldsi anyag mir nem mutathaté
ki, Az elegyet vizzel higitjuk, és etil-acetéttal extra-
héljuk, A szerves fazisokat egyesitjiik, vizzel négy-
szer mossuk, vizmentes magnézium-szulfat fol6tt
sz4ritjuk, és az old6szert csokkentett nyoméson lepé-
roljuk. 44 g ciszkézus, olajos E-3-(4-fluor-3-fenoxi-
fenil)-1-ki6r-prop-2-ént kapunk; a termék giz-folya-
dék kromatograifiss elemzés szerint 98%-0s tigztass-

gi.
NMR- vonalai (CDClz); 4,19 (2H, d), kb.
6,15 (1H, dt), kb. 6,55 (1H, d), 6,9-7,4 (8H, m) ppm.
Az NMR -spektrum csatol4si 4lland6i alapjin a ter-
mék E konfiguréci6ji.

3. lépés: 3-(4-Fluor-3-fenoxi-fenil)-prop-2-en-1-
il-trifenil-foszfénium-klorid elGallitisa

42 g E-3-(4-fluor-3-fenoxi-fenil)-1-klér-prop-2-
€n, 42 g trifenil-foszfin és 300 ml xilol elegyét 16 6rén
4t visszafolyatds kdzben forraljuk. A reakcibelegyet
leh@ititk, a kivalt kristlyos 3-(4-fluor-3-fenoxi-fe-
nily- prop-2-en-1-il-trifenil-foszfénium-kloridot le-
sz(rjik, vizmentes dietil-éterrel mossuk, levegdatve-
zetéssel sziriijuk, és cstkkentett nyoméason exszikk4-
torban tdroljuk. 68 g tcrmékeat kapunk.

NMR-spektrum vonalai (DMSO): kb. 4,65 (2H
m), 6,0 (1H, szélesm), 6,55 (1H, dd), 6,9-7.4 (8H, m),
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7,7-1,9 (15H, m) ppm.

23.példa _ )

A22. példaban leirt eljardssal sllitjuk el6 a kivet-
kez6 vegyiiletcket a megfeleld kiindul4si anyagok-
bél:

(i) 4-Fluor-3-benzil-benzaldehidbdl (elSllitisat a
42, példiban ismertetjiik) 3-(4-flyor-3-benzil-fenil)-
prop-2-en-1-il-trifenil-foszfénium-kloridot 4llitunk
el6. A reakcei6 elsd 1épésében az aldehid oldat4t 5 °C-
on adjuk hozz4 a vinil-magnézium-bromidhoz.

NMR -spektrum vonalai (CDCl3): 3,90 (2H, 5), 5,1
(2H,dd), 5.8 (1H, m), 6,65 (1H, dd), 6,8-7,9 (23H, m)
ppm.

(ii) 3-Fenoxi-benzaldehidb6l 3-(3-fenoxi-fenil)-
prop-2-en-1-il-trifenil-foszfénium-kloridot 4llitunk
¢l6.

MNMR-spektrum vonalai (CDCls): kb, 4,7 (1H, m),

. 5,1 (1H, m), 6,5 (1H, dd), 6,8-74 (9H, m), 7,65-
7.9 (15H, m) ppm.

24.p¢lda

1,1,1-Trifluor-2-(4-/trifluor-metoxi/-fenil)-5-(3-fe
noxi-fenil)-penta-2,4-dién (2E,4E és 277 4E izomerek
6:1 ardnyii elegye) el64llitdsa

8.2 3-(3-fenoxi-efnil)-prop-2-en-1-il-trifenil-fosz-
fénium-klorid 100 ml vizmentes tetrahidrofurfnnal
készitett, 0 *C-os szuszpenzidjiba 6,4 ml 2,5 mélos
n-hex4nos n-butil-litium oldatot csepegtetiink. A re-
akcidelegy sStésvorissre szinez8dik. A reakcielegyet
tovabbi 30 pericg 0 *C-on keverjilk, majd az elegybe
3,87 g 4-(trifluor-metoxi)-a.,0,0-trifluor-acetofenon
50 ml vizmentes tetrahidrofurdnnal készitett oldatt
csepegtetjiik. Az tovibbi 1 6rdn 4t keverjiik, majd viz-
be Ontjiik, &s dietil-6terrel extrahiljuk. A szerves f4-
zisokat egyesitjtik, vizzel mossuk, vizmentes magné-
zium-szulfét f616tt szdrftjuk, és az oldészer cstkken-
tett nyomd4son lepdroljuk. A maradékot szilikagéllel
és dietil-6terrel keverjiik 8ssze, és a keveréket beps-
roljuk. A maradékot rivid szilikagél-oszlop tetejére
vissziik fel, és a terméket 10 térfogat% dietil-étert tar-
talmazé n-hexénnal eludljuk. Az eludtumot cstkken-
tett nyoméson bepéroljuk, és az olajos maradékot
nagynyomdsii folyadékkromatograifids wton tisztit-
juk. Eludlészerként 1Q térfogat% diklér-metént tar-
talmaz6 n-hexént hasznilunk. 4,24 g 1,1,1-trifluor-2-
(4-/wifluor-metoxi/-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-penta-
2,4-diént kapunk 2E 4E és 2Z 4E izc:merek 6:1 ars-
nyu elegye form4jdban. Nagynyomizi folyadékkro-
matografids elvilasztdssal (eludlészer: 1 térfogat%
etil-acetatot tartalmazé n-hex4n) a 2E 4E izomert (f6-
termék) 96%-os tisztasiggal kiilonitjiik el.

A 2E4E izomer NMR-spektrumédnak vonalai
(CDCl3): 6,55 (1H, ?51) 6,8-7.4 (15H, m) ppm.

Az izomer-elegy °F NMR-spektruménak vonalai
(CDCI3, CFCl3-ra vonatkoztatva): -56,88 (E izomer,
CF3, 5), -58,18 és -58,33 (CF30, 2s), 65,2 (Z izomer,
CFs, s) ppm.

1
A 24, példdban leirt eljirdssal dllitjuk el6 a kdvet-
kez6 vegyiileteket a megfelel6 kiinduldsi anyagok-
bsk:

(i) 4-Etoxi-o,a,0-trifluor-acetofenonbél és 3-(4-
{inor-3-benzil-fenil)-prop-2-en-1-il-trifenil-foszféni
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um-kloridb6l 1,1,1-trifluor-2-{4-etoxi-fenil)-5-(4-
fluor-3-benzil-fenil)-penta-2,4-diént (2E,4E és
2Z AE izomerek 86:14 arinyi elegye) éllitunk el6.

, NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,4 (3H, 1), 4,0-
4,15 (2H, 19), 3.95,4,0 (2H, 5), 6,4-7.4 (15H, m) pp.

(I) 4-(Trifluor-metoxi)-a,o.a-trifluor-acetofe- ‘

nonbél és 3-(4-Luor-3-benzil-fenil)-prop-2-en-1-il-
trifenil-foszfénium-kloridbél 1,1,1-tiflusr-2-(4
Jtrifluor-metoxi/-fenil)-5-(4-fluor-3-benzil-fenil)-pe::
ta-2,4-diént (2E 4Z és 2E,4E izomerek 86:14 ardnyd
elegye) dllitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3). 3,95 , 4,0 (2H.
2H), 6,4-7,4 (15H, m) ppm.

(iii) 4-Etoxi- o, 0-difluor-acetofenonbdl és 3-(3-fe-
noxi-fgenil)-prop-2-en-{-il-trifenil-foszfénium-kloric
bél 1,1-difluor-2-(4-etoxi-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil}-
penta-2,4-diént (2E 4E és 2Z 4E izomerek 3:1 ardnyt
elegye) allitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCls): kb. 1.4 (3H, 4t-
fed6 t), kb. 4,1 (2H, 4tfed§ q), 6,26 (1H, t, J=56 Hz),
6 6- 4 (16H, m) ppm

NMR-spektrum vonalai (CDCl3, CFCl3-ra vo-
natkoztatva): -111,4 és 112 8 (4tfedS dubletiek 3:!
arfnyban) ppm.

Molekula-ion: 392 m/e (mindkét izomerre)

(iv) 4-Etoxi-o,a-difluor-a-kl6r-acetofenonbdl ¢
3-(3-fenoxi-fenil)- 2-en-1-il-trifenil-foszf6nium-
kloridb6l 1,1-difluor-1-k16r-2-(4-etoxi-fenil)-5-
(3(fenoxi-fenil)-penta-2,4-diént (2E,4E és 2Z 4E izo-
me:ek 4:1 ardnyi elegye) llitunk el6.

NMR-spektrura vonalai (CDCls): kb. 1,45 (3H, 4t-
fed6 t), kb.4,10 (ZH, difed6 q), 6,4-7,4 (16H, in) ppm..

I%F NMR -spektrum vonalai (CDCls; CFCls-ra vo-
natkoztatva): 43,9 és -51,3 (CF2Cl, 2s 1:4 ardnybanj

m.

» A termék kevés reagilatlan kiindulési acetofenont
is tartalmaz, amit gy tavolitunk el, hogy a terméket
cstkkentett nyoméson hevitjiik.

(v) 3,5-Difluor-4-(trifluor-metoxi)-ct,o-trifluor-
acetofenonbdl és 3-(3-fenoxi-fenil)-prop-2-en-1-il-
trifenil-foszfénium-kloridbél 1,1,1-trifluor-2-(3,5-
difluor-4-ftrifluor-metoxi/fenil)-5-(3-fenoxi-fenil}
penta-2,4-diént (2E4E és 2Z 4E izomerek elegye}
alltunk eld.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 6,33 (dd), 6,65
(d)t 6v8 (d)o 619'7’4 (m) ppm.

Ezta vegyiiletet a (vi) pont szerinti vegyiilettel k¢
pezett keverék form4jiban kapjuk a megfelelS acet::-
fenonok keverékébdl kiindulva. A (v) &s (vi) pont szo-
rinti vegyiileteket nagynyomésii folyadékkromatog-
réfis 1ton kiilonitjitk el egyméstol.

(vi) 2-Br6m-4,6-difluor-5-(trifluor-metox:i)-
o, o o-trifluor-acetofenonb6l és 3-(3-fenoxi-fenil-
prop-2-en-1-il-trifenil-foszfénium-kloridbél 1,1,1-
trifluor-2-(2-brém-4,6-difluor-5-/trifluor-metoxi/-fe
nil)-5-(3-fenoxi-fenil)-penta-2,4-diént (2E4E &
2Z.4E izomerek 1:1 aranyi elegye) 4llitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 6,2 (dd), 6.5
(@, %_82 (d) 6,9-7,45 (m) ppm.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3, CFCla-ra vo-
natkoztatva): -57,86 (CF3, d, Z izomer), -63,2" ¥
4, E izomer), -60,25, -60,275 (OCF3, 4tfed6 t), kb.
1174, -121,7 (gytrdn 1év6 F, 4tfed6 m) ppm.

(vii) 3,5-Difluor-4-etoxi-o,o,0-trifluor-acetofe-
nonbdl &s 3-(4-fluor-3-fenoxi-fenil)-prop-2-en-1-il-
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trifenil-foszfénium-kloridbol 1,1,1-grifluor-2-(3,5-
difluor-4-etoxi-fenil)-5-(4-fluor-3-fenoxi-fenil)-pen-
ta-2,4-diént (2E4E és 2Z 4E izomerek 5:1 ardnyid
elegye) dllitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (400 MHz, CDCl3): 1,40,
1,43 (3H, étfed6 t 1:5 arinyban), 4,23, 4,3 (12H, 4t-
fed6 q), 6,4-7,4 (13H, m) ppm.

(viii) 4-(Trifluor-metoxi)-ct,oc0-triflaor-acetofe-
nonbdl és 3-(4-fluor-3-fenoxi-fenil)-prop-2-en-1-il-
trifenil-foszf6nium-kloridbél 1,1,1-trifluor-2,4-diént
(2E 4E és 2Z 4E izomerek 85:15 arnyt elegye) 4llf-
tunk el6.

Az izomer-elegy kromatogrifids szétvilosztasa
sordn tiszta 2E.4Z izomert (A termék) és 284 és
?uzk,4E izomerek 1:1 arfnyi elegyét (B term4k) kap-
juk.

Az A termék NMR-spektraménak vonalai
(CDCl3): 645 (1H, dd), 6,78 (1H, d), 6,9-7.4 (13H,
m) ppm.

A ..B termék NMR-spektruménak a fentieken ki-
viil az alkén-tartoményban, kériilbeliil 6,65 ppm-nét
a Z izomerre jellemz6 tovabbi vonal jelenik meg.

(ix) 4-(Trifluor-metoxi)-o,o-difluor-a-kldr-ace- _

tofenonb6l és 3-(4-fluor-3-fenoxi-fenil)-prop-2-en-
1-il-trifenil-foszfénium-kloridb6l 1,1-difluor-1-k16r-
2-(4-/trifluor-metoxi/-fenil)-5-(4-fluor-3-fenoxi-fe-
nil)-penta-2,4-diént (2E 4E és 2Z 4E izomerek 12:1
ardnyi elegye) 4llitunk el6,

NMR-spektrum vonalai (CDCls): 6,32 (dd) és
6,77 (d) (2E4E izomer), 6,45 (d) és 6,7 (d) 2Z,4E izo-
mer), 6,9-7,5 (m) ppm.

(x) 4-(Trifluor-metoxi)-a,o-difluor-o-kl6r-aceto-
fenonbél &s 3-(3-fenoxi-fenil)-prop-2-en-1-il-trife-
nil-foszf6nium-kloridbél 1,1-difluor-1-klér-2-(4-
Mtrifluor-metoxi/-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-penta-? 4-
diént (2E4E és 2Z 4E izomerek 13:1 ardnyi elegye)
4llitunk el6,

A 2E4E izomert nagynyomésid folyadékkroma-
torgéfids dton kiil6nitjilk el 93%-os tisztasigtan,

NMR-spektrum vonalai (CDCls): 6,44 (1H, dd),

6,8-7,4 (15H, m) ppm,
Molekula-ion: 466/468 m/e.

26.példa

1,1-Difluor-2-(4-ftrifluor-metoxi/-fenil)-5-(4-flu-
or-3-fenoxi-fenil)-penta-2,4-dién (2E4E és 2Z4E
izomerek 9:1 ardny\ elegye) elGllitisa

1,1-Difluor-1-ki6r-2-(4-Atrifluor-mesoxi/-fenil)-5-
(4-fluor-3-fenoxi-fenil)-2,4-diént a 8. példdban leirt
modon tri-n-butil-6n-hidridde! redulilunk. A termé-
ket 2E 4E és 2Z 4E izomerek 9:1 ardnyi elegye for-
méjdban kapjuk.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 6,18 (1H,
CHPF2, t, J=54 Hz), 6,4-7,4 (15H, m) ppm.

2L példa
1,1-Difluor-2-(4-/trifluor-metoxi/-fenil)-5-(3-fenc
xi-fenil)-penta-2,4-dién (2E,4E és 2Z 4E izomerek
5:1 arény4 elegye) el@4llitdsa
1,1-Difluor-1-kl6r-2-(4-/trifluor-metoxi/-fenil)-4-
(3-fenoxi-fenil)-penta-2.4-:13ént a 8. példdban lefrt
médon tré n-bugil-An-Fids' idet redukdlunk, A termé-
kel e gra 4, 43 nagynyomist folya-
Skkrotnaiogsaliss dion tisztftjuk. A terméket 2E,4E
€s 2ZA4E izomerel 5: 1 arfnwii elegye forméjsban kap-
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juk.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 6,27 (1H, t,
J=54 Hz), 6,6-7,4 (16H, m) ppm

Molekula-ion: 432 m/e.

28.p¢lda

E-3-(4-Fluor-3-fenoxi-fenil)-prop-2-en-1-il-fosz-
fonsav-dimetil-észter elGéllitisa

1 g (3-(4-fluor-3-fenoxi-fenil)-1-klér-prop-2-én és
0,95 g trimetil-foszfit elegyét 6 6rdn 4t nitrogén at-
moszfériban 125 *C-on tartjuk. Géz-folyadék kroma-
tografiis elemzés szerint a reakci6 ekkor végetér. Az
elegyet lehdtjiik, vizbe 6ntjiik, és kloroformmal ext-
rahiljuk. A szerves fazisokat egyesitjiik, vizzel két-
szer mossak, vizmentes magnézium-szulfit folsu
sz4ritjuk és beparoljuk. Olajos maradékként 1,3 g E-
3-(4-fluor-3-fenoxi-fenil)-prop-2-en-1-il-foszfonsav-
dimetil-észtert kapunk.

NMR-spektrum vonalai (CDCI3): 2,73 (2H, dd és
finom csatol4s), ,374 (6H, d), 6,0 (1H, m), 6,42 (1H,
dd), 6,9-7,4 (8H, m) ppm.

1,1-Difluor-1-klér-2-(4-ftrifluor-metoxi/-fenil)-S-
(3-fenoxi-4-fluor-fenil)-penta-2,4-dién (2E4E és
2Z AE izomerek 2:1 ardnyi clegye) el6allitdsa

0,2 g 3-(4-fluor-3-fenoxi-fenil)-prop-2-en-1-il-
foszfonsav-dimetil-észter 5 ml vizmentes tetrahidro-
furdnnal készitett oldatdba szobah6mérsékleten, nit-
rogén atmoszférdban 0,24 ml 2,5 mdlos hexanos n-
butil-litium oldatot csepegtetiink. A reakcidelegy st-
tétvorosre szinz6dik. Az elegyet 2 6rdn 4t szobahG-
mérsékleten keverjiik, majd az elegybe 0,164 g 4-
(trifluor-metoxi)-o,a-difluor-a-kldr-acetofenon 2 m!
tetrahidrofurdnnal készitett oldatit csepegtetjiik, Az
elegyben 30 perc elteltével gaz-folyadék kromatog-
rafis elemzéssel kiinduldsi anyag méar nem mutatha-
16 ki. A reakciGeiegyhez vizet adunk, és a terméket
kloroformmal kivonjuk. A szerves fzisokat sz4ritjuk
és cstkkentett nyomdson bepdroljuk. A cim szerinti
terméket kapjuk. A termék ~ mis médszerrel el64lli-
tott, hiteles mintdval 8sszehasonlitva — a 2E,4E és
2Z 4E izomercket 2:1 arfnyban tartaimazza.

30, példa

2-(4-Etoxi-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-1,1,1-trifluor-
pentin elGallitisa

04 g 2-(4-etoxi-fenil)-3-(3-fencxi-feni)-1,1,1-
trifluor-pent-2-én (E és Z izomerck clegye), 20 ml
etanol és 50 mg 10 témeg%-os pallddium-csontszén
kataliz4tor elegyét 2 atmoszféra hidrogénnyoméson
1 6rén &, majd 4 atmoszféra hidrogénnyomdéson 4
6rén 4t keverjiik. A katalizétort kiszdrjiik, és a sz(r-
letbdl cstkkentett nyom4son lepéroljuk az etanolt. A
maradékot kloroformban oldjuk, az oldatot vizzel
kétszer mossuk, vizmentes magnézium-szulfat folot
széritjuk, végiil az olddszert csbkkentett nyoméison
lepéroljuk. Az olajos maradékot révid szilikagél-osz-
Iopon kromatografaljuk, eludlGszerként 2:25 térfo-
gat» 'ayd etil-acetdt : hexdn elegyet hasznilunk. 0,32
g szintelen, oiajos 2-(4-etoxi-fenil)-3-(3-fenoxi-fe-
nil)-1,1,1-tri *uor-pentint kapunk.

NMR-spektrum vonalai {CDCl3): 1,42 (t, 3H), 1,5
(m, 2H), 1,9 (m, 2H), 2,55 (in, 2H), 3,16 (m, 1H), 4,03
(q. 2H), 6,75-7.4 (m, 13t ppm.
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% NMR-spektrum jellemz6 vonala (CDCls,
CFCls-ra vonatkoztatva): -70,7 (d, 3F) ppm.

Infravtirds spektrum sdvjai (folyadékfilm): 11613
1585, 1515, 1486, 1250, 1218, 1165, 1110 cm ™.

3l példa

A 30. példéban leirt eljirdssal 4llitjuk el6 a kovet-
kez6 vegyiileteket a megfelel6 alkénekbGl vagy alka-
diénekb6l:

@) 1,1,1-Trifluor-2-(4-/2-metil-prop-2-il/-fenil)-
S-(3-fenoxi-fenil)-pent-2-énb6l 1,1,1-trifluor-2-(4-
/2-metil-prop-2-il/-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pentint
Allitunk €l6.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,34 (9H, s),
1,44-1,60 (2H, m), 1,82-2,1 (2H, m), 2,6 (2H, m), 3,2
(1H, m), 6,8-7,4 (13H, m) ppm.

Infravirss spektnfm sévjai (folyadékfilm): 1585,

Vﬂ ik ’) A95 cm
1,1, 3-Trifluer-2-44-Arifluor-metoxi/-fenil)-5-
i fenil- pent-2-énb6l 1,1,1-trifluor-2-(4-
2Rl ferté }-5-(3-fenoxi-fenil)-pentint 4l-

MNoiR-spekram vosalal (CDCl3): 1,5 (2H, m),
L85 (1 4,m), 20 (1K, m), 2,6 (2H, q), 3.2 (1H, m),
B 115 T4 {13A, m} ppm.
FNMR -spektrum vonalai (CDCl3, CFClz-ra vo-
natkoztatva) -58,34 (Cf20, s), -70,43 (CF3, d) ppm.

(ii}) 1,1,1,2,2-Pentafluor-3-(4-etoxi-fenil)-6-(3-
fenoxi—fenil)-hex-3—énb61 1,1,1,2,2-pentafluor-3-(4-
stoxi-fenil)-6-(3-fenoxi-fenil)-hexan! Zilitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCls): 1,4 (3H, 1), 1,42
(24, m), 1,85 (1H, m), 2,0 (1H, m), 2,5-2,6 (2H, m),
3,1-3,2 (1H, dt), 4,0 (2H, q), 6,7-7,4 (13H, m) ppm.

Infravérds spektrum sdvijai (folyadékfilm). 1615,
1590, 1520, 1490, 1250-1190, 700 cm

@iv) 1,1,1,-Trifluor-2-(4-/trifluor-metil/-fenil)-5-
(3-fenoxi-fenil)-pert-2-énb6l 1,1,1-trifluor-2-(4-
ftrifluor-metil/-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pentén 4lli-
tunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCls): 1,54 (2H, m),
1,96 (2H, m), 2,56 (2H, m), 3,28 (1H, m), 6,68-7,70
(134, m) ppm.

19 NMR-spektrum vonalai (CDCls, CECla-ra vo-
natkoztatva): -63,23 (CF3, s), -70,10 (CF3, d) ppm.

(v) 1,1,1-Trifluor-2-(4-ftrifluor-metoxi/-fenil)-5-
{4-fluor-3-fenoxi-fenil)-pent-2-énbdl 1,1,1-trifluor-
2-(4-/trifluor-metoxi/-fenil)-5-(4-fluor-3-fenoxi-fe-
nil)-pentént dllitunk el6,

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): kb. 1,5 (2H,m),
1,8, 2,0 (2H, széles m), 2,55 (2H, m), 3,2 (1H, m),
6 7 4 (13H, m) ppm.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3, CFCls-ra vo-
natkoztatva): -58,35 (CFs0Q, s), -70,45 (CFs, d), -
135,2 (1F, m) ppm.

(vi) 1,1,1-Trifluor-2-(4-metoxi-fenit)-5-(3-feno-
xi-fenil)-pent-2-€nb6l 1,1,1-trifluor-2-(4-metoxi-fe-
nil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pentént 4llitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,5 2H, t), 1,8-
2,1 (2H, széles m), 2,56 (2H, m), 3,15 (1H, m), 3,8
(3H,s),6,7-7,4 (13H, m) ppm. -

(vii) 1,1,1-Trifluor-2-(4-kl6r-fenil)-5-(3-fenoxi-
fenil)-pent-2-énbdl 1,1,1-trifluor-2-(4-k16r-fenil)-5-
(3-fenoxi-fenil)-pentdnt llitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCI3): kb.. 1,5 (2H, 1),
1,221 (2H, szfles m), 2,56 (2H, m), 3,2 (1H, m),
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6 7?-7 4 (13H, m) ppm.

SFNMR- spektrum vonalai (CDCl3, CFClz-ra vo-
natkoztatva): -70,24 (CF3) ppm.

(viii) 1,1,1-Trifluor-2-(4-/metoxi-metil/-fenil)-5-
(3-fenoxi-fenil)-pentént 4ll{tunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,5 (2H, m),
s), 5,45 (2H, s), 6,75-7,4 (13H, m) ppm.

(ix) 1,1,1-Trifluor-2-(2 4-difluor-3-/trifluor-meto-
xi/-6-brém-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-penta-2,4-dién-
hal 1,1,1-trifluor-2-(2,4-difluor-3-/trifluor-metoxi/-
fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pentdnt 4llitunk el6.

A hidrogénez£si 15 6rdn 4t 4,5 atmoszféra hidro-
génnyomdson végezzikk. A gydrGhtz kapcsol6dé
brématom a redukcié sorén lehasad és hidrogénatom-
ra cserél6dik,

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,5 (2H, m), 1,8,
2,0 (2H, széles m), 2,65 (2H, m), 3,7 (1H, m), 6,7-74
(11H, m) ppm.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3, CFCl3-ra vo-
natkoztatva): -60,28 (CF30, t), -70,39 (CF3, dd), -
124,47, -128,17 (1-1 F, m) ppm

(x) 1,1,1-Trifluor-2-(3,5-difluor-4-Arifluor-meto-
xi/-fenil)-penta-2,4-diénbdl 1,1,1-trifluor-2-(3,5-dif-
lyor-4-/ftrifluor-metoxi/-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pen
tént Allftunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,5 (2H,m), 1,9,
2,1 (1-1 H, m), 2,65 (2H, m), 3,8 (1H, m), 6,8-7,45
(1111, m) ppm.

(xi) 1,1,1-Trifluor-2-(3-fluor-4-etoxi-fenil)-5-(3-
fenoxi-fenil)-pent-2-6nbdl 1,1,1-trifluor-2-(3-fluor-
4-etoxi-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pentént 4llitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCI3): 1,44 (3H, t, 4t-
fed egy kb. 1,5-nél megjelené sdvval, 2H, m), 1,8,2,0
(1H, széles m), 2,58 (2H, m), 3,15 (2H, m), 4,1 (2H,
1, 6,8-7,4 (12H, m) ppm.

(xii) 1,1,1-Trifluor-2-(3,5-diflnor-4-etori-fenil)-
5-(3-fenoxi-fenil)-pent-2-énbél 1,1,1-trifluor-2-(3,5-
difluor-4-etoxi-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pentdn 4llf-
tunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDClz): 1,38 (3H,¢), 1,5
(2H, 1), kb. 1,76, 1,96 (1-1 H, széles m), 2,58 (2H, m),
3,1 (1H, széles m), 4,2 (2H, q), 6,7-7,4 (11H, m) ppm.

(xiii) 1,1,1-Trifluor-2-(3,5-difluor-4-etoxi-fenil)-
5-(4-fluor-3-fenoxi-fenil)-penta-2,4-diénb6Sl 1,1,1-
trifluor-2-(3,5-difluor-4-etoxi-fenil)-5-(4-fluor-3-fe-
noxi-fenil)-pentént llitunk el6.

NMR -spektrum vonalai (CDCla): 1,4 (3H, t), 1,46
(2H, m), kb, 1,76, 1,97 (1-1 H, m), 2,55 (2H, m), 3,12
(14, m), 4,22 (2H, q), 6,7-7,4 (10H, m) ppm.

(xiv) 1,1,1-Trifluor-2-(3,4-/dimetil-metilén-dio-
xi/-fenil)-S-(3-fenoxi-fenil)-pent-2-€nbél 1,1,1-trif-
Iuoi-2-(3,4-/dimetil-metilén-dioxi/-fenil)-5-(3-feno-
xi-teil)-pentdnt Allftunk elS.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,5 (2H, m), 1,7
(6H, s), kb. 1,8, 1,95 (1-1H, széles m), 2,56 (2H, m),
3,1 (1H, m), 6,6-7,4 (12H, m) ppm.

(xv) 1,1,1-Trifluor-2-(3,4-/metil-metilén-dioxi/-
fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pent-2-énbdl 1,1,1-triflucy-
2-(3,4-/metil-metilén-dioxi/-fenil)-5-(3-fenoxi-feni;
pentént 4llitunk i,

NMR-spektrum vonalai (CDCls): 1,46 (2H, m}
1,8-2,1 (2H, széles m), 2,56 (2H, m), 3,2 (1H, m), 6,7-
7 4 13H, m) ppm.

NMR-spektrum vonalai (CDCls, CFClz-ra vo-
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natkoztatva): -70,62 (CF3, d), -114,5 (1F, m) ppm.
(xvii) 1,1,1-Trifluor-2-(5-indanil)-5-(3-fenoxi-fe-
nil)-pent-2-énb6l 1,1,1-triftuor-2-(5-indanil)-5-(3-
fenoxi-fenil)-pent4nt 4llitunk el6.
NMR-spektrum vonalai (CDCl3): kb. 1,5 (2H, m),
1.8-2,1 (2H, széles m), 2,06 (2H, m, el6z6vel 4tfed),
2,55 (2H, m), 2,88 (4H, 1), 3,2 (1H, m), 6,7-7,4 (12H,

m) g%m.
NMR-spektrum vonalai (CDCls, CECl3-ra vo-
natkoztatva): -70,34 (CFs, d) ppm.

(xviii) 1,1,1-Trifluor-2-(4-etoxi-fenil)-5-(3-ben-
zil-4-fluor-fenil)-penta-2,4-diénbdl 1,1,1-trifluor-2-
(4-etoxi-fenil)-5-(3-benzil-4-fluor-fenil)-pentént 4l-
litunk eld.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,4 (SH, t+m),
1;7'210 (2}[0 m)‘ 2’45 (2Ho m)t 3|1 (IH’ m)v 3994 (Sa
2H), 4,0 (q, 2H), 6,8-7,3 (12H, m) ppm.

(xix) 1,1,1-Trifluor-2-(4-/trifluor-metoxi/~fenil)-
5-(3-benzil-4-fluor-benzil)-penta-2 4-diénbdi 1,1,1-
trifluor-2-(4-/trifluor-metoxi/-fenil)-5-(3-benzil-4-flu
or-benzil)-pent4nt Allitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCls): 1,4 (2H, m),

1,85 (1H, m), 1,95 (1H, m), 2,45 (2H, m), 3,1 (1H, .

m), 3,95 (2H, s), 6,8-7,3 (12H, m) ppm.

(xx) 1,1-Difluor-2-kl6r-2-(4-etoxi-fenil)-5-(3-fe-
noxi-fenil)-penta-2,4-diénb6l 1,1-difluor-1-kl6r-2-
(4-etoxi-enil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pentdn 4llitunk €l6.

NMR-spektrum vonalai (CDCls): 1,3-1,6 (SH, m},
1,8-2,1 (2H, m), 2,55 (2H, m), 3,27 (1H, dq), 4,02
(2H, @), 6,7-7,4 (13H, m) ppm.

Molekula-ion: 430, 432 m/e (a kl6r-izot6pok je-
lenléte miatt két csiics észlelhets)

A hidrogénezést alumfnium-oxidra felvitt rédium
katalizitor jelenlétében, 4,5 6rdn 4t 3,5 atmoszféra
hidrogénnyoméson végezziik, Részlegesen redu’:4li
anyagot tartalmaz6 keveréket kapunk, Ezt a keveré-
ket 4 6rén 4t 3 atmoszf¢ra hidrogénnyomadson tovabb
hidrogénezziik. Két 6 komponensbdl 4116 keveréke:
kapunk, amelyeket nagynyomési folyadékkroma-
togréfi4s dton vélasztunk el egym4stol. A fenti termé-
ken kiviil 1,1-difluor-2-(4-etoxi-fenil)-5-(3-fenoxi-
fenil)-pent4nt is kapunk, ami azonos a (xxi) pont sze-
rinti vegyiilettel.

(xxi) 1,1-Difluor-2-(4-etoxi-fenil)-5-(3-feroxi-fe-
nil)-penta-2,4-diénbdl 1,1-difluor-2-(4-etoxi-fenil)-
5-(3-fenoxi-fenil)-pentént 4llitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDChs): 1,41 (3H, ), 1.%
(2H, m), 1,6-1,9 (2H, m), 2,55 (2H, m), 2,9 (1H, m),
4,02 (2H,9),5,75 1H, dt,J=57 és 5 Hz),6,7-7,4 (13H,
m) ppm.

Molekula-ion: 396 m/e

(xxii) 1,1-Difluor-2-(4-Atrifluor-metoxi/-fenil)-5-
(3-enoxi-fenil)-penta-2,4-diénbdl 1,1-difluor-2-(4-
ftriftuor-metoxi/-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pentdnt 4l-
lizunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCl): 1,6 (2H, m), kb.
1,8,1,95 (1-1H, széles m), 2,6 (2H, m), 3,06 (1H, szé-
les m), 5,84 (1H, dt, J=5 és 54 Hz), 6,8-7,4 (13H, m)

bp!

%F NMR-spektrum vonalai (CDCls, CFCl3-ra vo-
natkoztatva): -58,35 (CF30, s}, kb. -121,2 (CF2H, df)

Fioks ofiet wesoom

(xxiii} 1,1,1-Trittwor-2-{4-¢toxi-enil)-5-(3-fenoxi-
pirid-2-it -pent-4-énb6l 1,1,1-trifluor-2-(4-etoxi-fe-
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ni)-5-(3-fenoxi-pirid-2-il)-pentént 4llitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCla): 14 (3H, t), 1,6
(2H, m), 1,8-2,0 (2H, mj, 2,6 (2H, m), 3,2 (1H, m),
4,0 (2H, @, 6,6 (1H, m), 6,8-7,6 (11H, m) ppm.

(xxiv) 1,1,1-Trifluor-2-(4-etoxi-fenil)-5-(pentaf-
luor-fenil)-pent-4-énbdl 1,1,1-trifluor-2-(4-etoxi-fe-
nil)-5-(pentafluor-fenil)-pentént Allitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,4 (3H, t), 1,8-
2,0 (2H, m), 2,6 (24, m), 3,2 (1H, m), 3,7 (2H, m),
4,0 (2H, q), 6,85 (2H, d), 7.2 (2H, d) ppm.

(xxv) 1,1,1-Trifluor-2-(3,4-/metilén-dioxi; -fenil)-
5-(3-fenoxi-fenil)-pent-2-énbél 1,1,1-trifluor-2-(3,4-
/metilén-dioxi/-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pentint 4lli-
tunk eld.

NMR-spektrum vonalai (CDChs): 1,45 (2H, m),
1,8-2,0 (2H, m), 2,5 (2H, m), 3,15 (1H, m), 6,0 (2H,
s), 6,7-7,4 (12H, m) ppm.

(xxvi) 1,1,1-Trifluor-2-(4-etoxi-fenil)-5-(4-fluor-
3-fenoxi-fenil)-pent-4-€nb6l 1,1,1-trifluor-2-(4-¢to-
xi-fenil)-5-(4-fluor-3-fenoxi-fenil)-pentant Allitunk
eld.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1.4 (3H, q), 1.4-
1,5 (2H, m), 1,8-2,0 (2H, m), 2,55 (2H, m), 3,15 (1K,
m), 4,0 (2H, q), 6,8-7,4 (12H, m) ppm.

(xxvii) 1,1,1-Trifluor-2<(4-etoxi-fenil)-5-3-fenc-
xi-fenil)-hex-4-énbdl 1,1,1-trifluor-2-(4-ctoxi-fenil)-
5-(3-fenoxi-fenil)-hex4rt dllitunk el6.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,2 (211,283, 1,4
(3H, 2t),és(2H, m), 1,6 (1H,m), 1,8 (1H, m), 2,6 (1H,
m), 3,1 (1H, m), 4,0 (2H, q), 6,8-7,4 (13H, m) ppm.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,4 (3H, t), és
(1H, m), 1,90-2,15 (1H, m), 2,65 (m, 2H), 3,15 (1H,
m), 3,75 (2H, m), 4,0 (2H, q), 6,7-7,4 (13H, m) ppm

(xxix) 1,1,1-Difluor-1-kl6r-2-(4-/trifluor-metoxi/-
fenil)-5-(4-fluor-3-fenoxi-fenii)-penta-2,4 diénbc:
1,1-difluor-2-(4-ftrifluor-metoxi/-fenil)-5-(4-fluor-3-
enoxi-fenil)-pentant llitunk el6.

Az 1,1-difluor-1-kl6r-2-(4-/irifluor-metoxi)-fe-
nil)-5-(4-fluor-3-fenoxi-fenil)-penta-2,4-diént S 6rdn
4t 4 atmoszféra hidrogénnyomdson hidrogénezziik.
Tobbkomponensd termékelegyet kapunk, amelyek
koziil kett6t azonositunk. Az egyik a cfm szerinti ter-
mék, a misik pedig a 13. példa (xvii) pontjiban leirt
difluor-pent-2-én-vegyiilet. A termékeket analitikai
nagynyomdsi folyadékkromatografids tton vélaszi-
juk el egymastol; adszorbensként 2,57 cm hosszi,
Dupont szilikagéllel t6itsit oszlopot, eludlészerként
1 térfogat% etil-acetétot tartalmazé hexint haszn4-
lunk.

A cim szerinti termék azonosiiasi adatai 2 kivet-
kezbk:

NMR-spektrum vonalai (CDCh3): 1,45 (215, mzj,
kb. 1,7, 1.9 (1-1H, széles m), 2,52 (2H, m), 2,96 (1H,
m)\ ,17(1H, dt,J=5 és 56 Hz), 6,8-74 (12H, m} ppm.

’FNMR -spektrum vonalai (CDClz, CFCl3-ra vo-
natkoztatva): -58,37 (CF30, s), kb- -121,24 (CFzH,
m), -135,28 (1F, m) ppm.

(xxx) 1,1,!-Trifluor-2-(4-/trifluor-metoxi/-fenil)-
5-(3-/4-kl6r-fenoxi)-fenil)-penta-2,4-diénb6l kiin-
duiv  1,1,1-trifluor-2-(4-/trifluor-metoxi/-fenil)-5-
(3-/4-kl¢r-fenoxi/-iznil)-pentdnt allitunk el6.

NMR-sgzzmm vonalai (CDCl3): 1,5 (2H, széles
m), 1,855 2,04 (i-1 H, szék . 12}, 2,58 (2H, m), 3,25
(1H, m), 6,7-7,35 (12H, m) ppm.

T8megspektrum csiicsérifkei: M* 488, 490 (Cl
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izotépok 3:1 aranyban).

32, péida

1,1,1-Tritluor-2-(4-hidroxi-fenil)-5-(3-fenoxi-fe-
nil)-pentin elGallitdsa

1,57 g vizmentes piridinium-hidroklorid és 0,545
g 1,1,1-trifluor-2-(4-metoxi-fenil)-5-(3-fenoxi-fe-
nil)-pentén elegyét 6 6rén 4t 200 "C-on tartjuk. A re-
akcideiegy gaz-folyadék kromatografiss elemzés
szerint ekkor mér nem tartalmaz kiindul4si anyagot.
Az elegyct lehdtjiik, majd viz és kloroform kozott
megoszlatjuk. A vizes f4zist kloroformmal extrahal-
juk. A szerves oldatokat egyesitjiik, vizmentes nétri-
um-szulfat fS16tt szirftjuk, és az old<szert cstkken-
tett nyoméson lepéroljuk. A fekete, olajos maradékot
szilikagélen végzett kromatografilissal tisztitjuk, el-
ufl6szerként 3:1 térfogatardnyi hexdn : etil-acetst
Hegyet hamnﬂunk 047 2 1,1.1-trifluor-2-(4-hidro-

1 ERE Sifinon-2-(4-2-bedma-1,1,2,2-tetrafluor-eto
xif- feml{ 5-(3-fenoxi-ieril)-pentdn és 1,1,1-trifluor--
%-(4-/1,12 Z-tetrafluor-etoxi/-fenil)-5-(3-fenoxi-fe-
nil)-perdn el6dilitasa

047 g 1,1,1-ifluor-2-(4-hidroxi-fenil)5-(3-feno-
sd-feril)-pentin, 0,46 g (1,2-dibrém-tetrafluor-etén,
0,12 g propén-tiol, 0,17 g vizmentes kilium-karbon4t
és 11 mi dimetil-formamid elegyét zért Carius-cs6-
ben 48 6ran 4t SO *C-on tartjuk. A reakcielegyet le-
+{itjiik, majd Z molos vizes natrium-hidroxid-oldatba
antjiik, és dietil-éterrel cxtrahaljuk, Az éteres oldatot

‘fzimentes natrium-srulfat flott szaritiik, és az oldé-
szert¢sékkentett nyomason leparoljuk. 0,6 g narancs-
v0rs, oiajos maradékot kapunk, ar~:t szilikagélen
kromatografilunk. Eludlészerként 19:1 térfo-
satarényd hexén ; etil-acctdt elegyet haszndlunk. Két
vegytilet keverékét kapjuk. A keverék gizkromatog-
rifids és idmegspelarometrids elemzés alapjdn 4-(2-
brom-1,1.2 2-tetrafluor-etoxi)-fenil-vegyiiletet és 4-
(1,1,2,2-tetrafluor-etoxi)-fenii-vegyiiletet tartalmaz
kdriilbeliil 3:2 ardnyban.

Az oszlopot 4:1 térfogatarinyi hexén : etil-acetdt
cleggyel tovabb eluslva kevés reagdlatlan fenol-ve-
gyiiletet kiilonitiink el

0,12 g, a fentiek szerint kapott keverék, 0,1 ml tri-
n-butil-6n-hidrid, 10 ml vizmentes toluol és 0,005 g
azo-bisz-izobutironitril elegyét nitrogén atmoszféra-
ban 4,5 6rén 4t visszafolyatds kzben forraljuk. A re-
akcidelegyet cstkkentett nyomdson bepdroljuk, és az
olajos maradékot szilikagélen kromatografiljuk. El-
uil6szerként 2 térfogat% etil-acetdtot tartalmaz6 he-
x4nt hasznilunk. A kapott olajos anyagot golyés cs6-
vel felszerelt késziilékben 130 °C-on, 0,1 Hgmm nyo-
mison tartjuk az 6nvegyiiletek eltdvolitisa céljabol.
Desztilldtumként 0,094 g szintelen, olajos anyagot
kapunk, ami gédz-folyadék kromatog-ifids elemzés
szerint 96%-os tisztasigd, 1,1,1-trifluor-2-(4-
/1,1,2,2-trifluor-etoxi/-fenil)-5-(3-fen<xi-fenil)-pen-
tén.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,47 (2H, m),
1,8 €s2,0 (1-1 H, széles m), 2,56 (2H, m), 3,2 (1H,
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m), 5,9 (1H, &, J: kb. 3 és 53 Hz), 6,7-7,4 (13H, m}

pp%F NMR- vonalai (CDCI3): -70.4 (CF3,
d), -88,7 (CF20, m), -137,3 (CF2H, dt) ppm.

A reakci6t 0,6 g kiindulési fenol-vegyiilet felha-
széldséval megismételjik. A kapott termékelegyet a
fent ismertetett kromatogréfiés eljardssal elvélasztjuk
a reagilatlan fenol-vegyiilettdl (a reakciGelegy giz-
folyadék kromatografiss elemzés szerint 43% reagé-
latlan fenol-vegyiiletet tartalmaz). A termékelegyet
szilikagél hordozén 1 térfogat% etil-acetitot tartal-
mazd hexan felhasznildsdval tovibb kromatografil-
juk, és igy tiszta 4llapotban kiilénitjiik el az 1,1,1-trif-
luor-2-(4-/1,1,2,2-tetrafluor-2-brém-etoxi/-fenil)-5-
(3-fenoxi-fenil)-pentént.

NMR-spektrum vonalai (CDCh): 1,47 (2H, m),
1,75-2,1 (2H, széles m), 2,55 (2H, m), 3,2 (1H, m),
6 7 ,35 (13H, m) ppm.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3, CFCl3-ra vo-
natkoztatva): -68.6 (CF2Br, t), -70,43 (CF3, d), -86,53
(CF20, t) ppm.

1,1,1-Trifluor-2-(4-/2,2 2-trifluor-etoxi/-fenil)-5-
(3-fenoxi-fenil)-pentdn elG4llitdsa

Oldalcstves gémblombikba, amelynek oldalcsd-
ve ecetsavval tolstt moséhoz csatlakozik, 0,5 g
1,1,1-:-ifluor-2-(4-hidroxi-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-
pentén és 0,1 ml tetrafluor-bérsav kloroformmal ké-
szitett oldatét wltjik be. Egy mésik lombikba 1,76 g
2,2,2-trifluor-etil-amin-hidrokloridot és 8 ml vizet
mériink be, és az oldatba 0 *C-on 0,99 g nétrium-nit-
rit 8 ml vizzel készitett oldatét csepegtetjiik. A kép-
z6dott halvinysirga, gazalaki diazo-2,2 2-trifluor-
etant lassi iitemben vezetett nitrogén hordoz6gdzzal
egyiitt dtvezetjiik a fenol-vegyiilet kloroformos olda-
tdba. A gazta lombik nyakéba illesztett gumidugéban
elhelyezett csvon keresztiil vezetjitk be az oldatba.
Az Usszekapcesolt késziilékek nem tartalmazhatak
csiszolt livegbGl késziilt csatlakoz6 elemeket. A di-
zao-vegyiiletet az Anal. Chem. 34, 529-533 (1982)
kézleményben leirthoz hasonlé médon fejlesztjitk-

A diazo-vegylilet bevezetése utin a két lombikban
1év6 kloroformos. illetve vizes oldathoz Gvatosan fo-
loslegben vett eccisavat adunk. A kloroformos olda-
tot vizzel, majd telitett vizes nitrium-hidrogén-kar-
bonét oldattal mossuk, vizmentes nitrium-szulfit f6-
lott szdritjuk, és az olddszert cstkkentett nyomdsor
leparoljuk. A kapott olajos maradék giz-folyadék
kromatogrifids elemzés szerint minddssze 3%-ban
tartalmazza a kivant terméket. Az olajos maradék
giz-folyadék kromatografiss elemzés szerint ming-
ssze 3%-ban tartalmazza a kivant terméket. Az ola-
jos meradékot szilikagélen kromatografiljuk, eludlo-
szerként 1 térfogat% etil-acetétot tartalmazé hexént
hasznilunk, 0,009 g tiszta 1,1,1-trifluor-2-(4-/2,2,2-
trifluor-etoxi/-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pentdnt ka-
nunk.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,45 (2H, m),
kb. 1,8,2,0(1-1 H, széles m), 2,56 (2H, m}, 3,16 (1H,
széles m), 4,33 (2H, q), 6,7-7,4 (13H, m) pysi.

1,1,1-Trifluor-2-hidroxi-2-(4-/trifluor-metoxi/-fe-
nil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pent4n el64llitisa
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0,175 g fém litium, 10 mi dietil-éter és 1,0 g 3-(3-
fenoxi-enil)-1-brém-prop4n keverékét 35 percig
fénnyel besugédrozzuk. Ezutin az elegyhez 09 g 4-
(trifluor-metoxi)-a.,0.,0-trifluor-acetofenon 2 ml die-
til-éterrel készitett oldatit adjuk. A reakciGelegyet vi-
zes s6savoldatba Snjiik, €s a vizes oldatot dietil-éter-
rel extrachdljuk. A szerves extraktumokat egyesitjiik.
széritjuk és bepéroljuk. Az olajos maradékot kroma-
tografélissal tisztitjuk. 1,1,1-Trifluor-2-hidroxi-2-(4-
ftrifluor-metoxi/-fenil)-5-(3-fenoxi-efnil)-pentént

NMR-spektrum vonalai (CDCi3): 1,3 (1H,m), 1,7
(1H, m), 2,0 (1H, m), 2,2 (1H, m), 2,3 (1H, széles 5),
2.6 (2H, m), 6,8-7,6 (13H, m) ppm.

36.p¢lda

1,1,1-Trifluor-2-kl6r-2-(4-trifluor-metoxi/-fenil)-
5-93-fenoxi-fenil)-pentén el64llitdsa

0,055 g 1,1,1-trifluor-2-hidroxi-2-(4-Atrifluor-me-
toxi/~fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pentdn 2 ml acetonit-
rillel készitett oldatdhoz 0 *C-on 0,05 g imidazolt és
0,05 g tionil-kloridot adunk. 2 6ra elteltével a reak-

ciéelegyet vizbe Sntjiik, és dietil-éterrel extrah4ljuk. .

A szerves extraktumokat egyesitjiik, sziritjuk, és az
oldészert csdkkentett nyom4son leparoljuk. Az olajos
maradékot kromatografildssal tisztitjuk, 1,3,1-Trif-
luor-2-kl6r-2-(4-/trifluor-metoxi/-fenil)- 5-(3-fenoxi-
fenil)-pentint kapunk.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,45 (1H, m),
1,9 (1H, m), 2,2-2,8 (4H, m), 6,8-7,6 (13H, m) ppm.

37.p€lda

1,1,1,2-Tetrafluor-2-(4-/trifluor-metoxi/-fenil)-5-
(3-fenoxi-fenil)-pentin el64llitdsa

0,18 g 1,1,1-trifluor-2-hidroxi-2-(4-/trifluor-m st
xi/-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pentdn 6 mi dikidr-me-
tdnnal készitett oldatdhoz -78 *C-on 0,1 g dietil-ami-
no-kén-trifluoridot adunk. AreakciGelegyet szobah6-
mérsékletre hagyjuk melegedni, tov4bbi 20 percig
keverjiik, majd vizbe ontjiik. Az elegyet dikl6r-me-
t4nnal extrahdljuk. A szerves extraktumokat egyesit-
Jik, vizzel mossuk, sz4ritjuk, s az old6szert csdkker:
tett nyom4son leparoljuk. Az olajos maradékot kro-
matograféldssal tisztijuk. 1,1,1,2-Tetrafluor-2-(/trif-
luor-metox/-fenil)-5-(3-fenoxi-fenil)-pentdnt ka-
punk,

NMR-spektrum vonalai 9CDCl3): 1,4 (1H, m), 1,7
(1H9 m)1 2tl'2y3 (2H0 m)’ 206 (2H9 m)’ 6’8'794 (13I{,
m) ppm.

38.példa

4-Brém-1,2-(dimetil-metilén-dioxi)-benrol el64l-
litdsa

1. 1épés: 4-Brém-1,2-dihidroxi-benzol e)Gallitasa

48,9 g 1,2-dihidroxi-benzol 350 ml vizmentes die-
til-éterrel készitett oldatét -30 *C-ra hditjitk. Az oldat-
ba 1,4-diox4nb6l és brémbél a J. Chem. Soc. 3259
(1954) kozlemény szerint elSéllitott 110 g komplex
500 ml dietil-éterrel készitett oldat4t adagoljuk. A re-
agens-oldatot kezdetben lassi iitemben adagoljuk be,
¢s az elegy h6mérsékietét -20 °C alatti értéken tait-
juk. A reagens-oldat beadagol4=a vuit4n az elegyet f5-
Je-legben vett vizes ndtriu 17 ata-biszulfit oldatba
cntyitk, i, . dictd-Eierced extrandljuk. A szerves ext-
raktumekat egyesitjiik, vizmentes ntrium-szulfat fo-
161t szdritjuk, és beparoljuk. 68 g olajat kapunk, amely
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6€% terméket és 32% kiinduldsi anyagot tartalmaz.
A két vegyiilet csak nehezen vilaszthatd el egymds-
t6l. Ezért ezt az elegyet a fent ismertetett médon to-
vibbi 49,5 g brém-diox4n komplexszel kezeljiik,
majd a reakciGelegyet a fentiek szerint feldolgozzuk.
Az olajos maradékot szilikagélen kromatografilva
tisztitjuk, eludldszerként 33 térfogat% etil-acetdtot
tartalmazé n-hex4nt hasznélunk, 50 g 99%-os tiszta-
sigd halvinybama, olajos 4-br6m-1,2-dihidroxi-ben-
zolt kapunk, amit azonnal felhasznilunk a kvetkez6
reakciéban.

2. 1épés 4-Broém-1,2-(dimetil-metilén-dioxi)-ben-
zol el64lliise

10 g 4-brém-1,2-dihidroxi-benzol 200 ml vizmen-
tes acetonnal készitett oldatihoz nitrogén atmoszf¢-
raban, keverés és forralds kdzben, 10 perc alatt 14,9
g foszfor-pentoxidot adunk. 30 perc elteltével ax
elegyhez tjabb 22,4 g foszfor-penetoxidot adunk, és
az elegyet még 1 6ran 4t forraljuk. A reakcidelegyet
lehdtjiik, és vizbe Ontjiik. A lombikban 1£v6 szildrd
maradékot acetonnal mossuk, és a moséSfoiyadékot
hozz4adjuk a vizes oldathoz. Az elegyet dietil-éterrei
t6bbszor extrahdljuk (telitett vizes nétrium-klorid ol-
dat hozz4ad4sakor a fazisok kénnyebben vélasztha-
6k el). Az éteres fazisokat egyesitjiik, 2 vizes nétri-
um-hidrexid oldattal, majd vizzel mossuk, és akapott
sérga oldatot nitrium-szulfat folot szaritjuk. Az ol-
dészer lepirldsakor narancsvords, olajos mardékot
kapunk. Minthogy a maradék desztilldldsakor a ter-
mék bomlik, a terméket szilikagélen végzett kroma-
tografil4ssal tisztitjuk; eludlészerkét 2 térfogat% etil-
acetétot tartalmaz6 n-hexént hasznilunk. 1,64 g sir-
g3, olajos 4-brém-1,2-(dimetil-metilén-dioxi)-benzot
kapunk.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 1,66 {6ii, 5;,
6,57 (1H, m), 6,85 (1H, s), 6,9 (1H, s) (a két utébbi
vonal 4tfed) ppm.

39.példa

4-Brém-1,2-(metil-metilén-dioxi)-benzol el6alli-
tésa

10 g 4-brém-1,2-dihidroxi-benzol (a 38. példa 1.
1épése szerint elGallitott termék), 6,83 g (vinil-acetat,
0,53 g sérga higany(Il)-oxid, 0,5 ml bér-trifluorid-
éterit és 50 ml vizmentes toluol elegyét 18 érén 4t
szobah6mérsékleten, nitrogén atmoszférdban kever-
jik. Az elegyet vizbe Ontjiik, és dictil-éterrel t&bb
részletben extrahdljuk. Az éteres fazisokat egyesit-
jiik, vizmentes nétrium-szulfat f16tt széritjuk, és az
oldészer: cstkkeatett nyomason lepdroljuk. A kapott
10 g feke:e olajat szilikagélen kromatografaljuk, elu-
4l6szerként 5 térfogat% etil-acctitot tartalmaz6 n-he-
x4nt hasznilunk. A kapott 4tlatsz6 olajat 0,1 Hgmm
nyoméson 50 *C-on hékezeljiik. 4,1 g 4-brém-1,2-
(metil-metilén-dioxi)-benzol kapunk.

NMR-spektrum vonalai (60 MHz, CDCl3): 1,65
(3H,d), 6,25 1*H, q), kb. 6,6 (1H, q), 6,87 (1H, 5), kb.
6,9 711H, m) (a két utébui vonal 4tfed) ppm.

40.példa

4-Brém-t- zil-metil-éter elGallitisa

0,24 g niwrium-hidrid (0,48 g 50 tdmeg%-os ola-
jos diszperzi6 formdjdban haszndli anyag) 10 ml viz-
mentes N,N-dimetil-formamidda: készitett szuszpen-
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zi6jahoz keverés kiszben, nitrogén atmoszférdjiban,
10 perc alatt 1,87 g 4-brém-benzil-alkoholt adunk. A
hidrogénfejl6dés megszdnése utdn (20 perc eltelté-
vel) az elegyhez 1,42 g metil-jodridot adunk, és az
elegyet tovabbi 10 percig keverjiik, A vizes fazist die-
til-éterrel extrahljuk. A szerves oldatokat egyesttjitk,
vizmenizs natrium-szulfit foloit szdritjuk, és csok-
kenteti nyomason bepdroljuk. A maradékként kapott
nyers terméket szilikagél oszlopon kromatografiiva
tisztitjuk, eludl6szerként 12,5 térfogat% etil-acetétot
tartalmaz6 n-hexdnt hasznilunk, 1,6 g 4-brém-ben-
zil-metil-éert kapunk,

NMR-spektrum vonalai (CDCl3): 3,44 (3H, s),
4,46 (2H, s), kb. 7,3 (4H, AB-q) ppm.

1

4-Brém-2-fluor-fenetol el64llitdsa

1. épés: 4-Brom-2-fluor-fenol el6alitdsa

39.55 g 2-flzor-fenol 150 ml szén-Ciszulfiddal ké-
zzftett oldatdhoz keverés kdzben, 3 6ra alatt 140,6 g
=0m 54 mi szén-diszulfiddal készitett oldatit adjuk.
A reagens beadagoldsa kdizben az elegyet kiils6 hi-
«ssel korilbeldi 10 °C-on tartjuk. A reakcidelegyet
18 6rén 4t szobah6mérsékleten (koriilbeliil 20 °C-on)
&lini hagyjuk, majd 100 ml vizes nitrium-meta-bi-
szulfit oldatba dntjiik. A szerves fAzist elvélasztjuk,
kétszer 10C mi vizes nitrium-hidrogén-karbonit ol-
dattal mossuk, vizmentes ndtrium-szulfat f5l6tt sza-
ritjuk, és az olddszert cstkkentett nyom4son lep4rol-
juk. Akapott maradékot csskkentett nyomdson desz-
tillaljuk. Két frakciét kapunk, amelyek gz-folyadék
kromatografids elemzés szerint egyarint 97% 4-
broém-2-fluor-fenolt tartalmaznak. A 89,3 g tsmegd 1.
frakei6 forrdspontja 85-86 *C/kb. 15 Hgmm; a 47,5
& tomegd 2. frakci6 forrdspontja 86-87 *C/kb 15
Hzmm. A két frakcié gaz-folyadék kromatografias
elemnzsés szerint 1%, illetve 1,5% dibrém-vegyiiletet
tartalmaz.

NMR -spektrum vonalai (CDCl3): 5,3 (1H, széles
85,69 (1H, 1), 7,1-7,3 (2H, m) ppm.

2.1épés: 4-Bidm-2-fluor-fenetol eiGallitdsa

19,1 g 2-fluor-4-brém-fenol, 6 g né:rium-hidroxid,
46,8 g etil-jodid, 3,2 g tetra-n-butil-amménium-bro-
mid, 250 ml diklér-metén és 250 ml viz elegyét 5.5
Jrén 4t szobahGmérsékleten erélyesen keverjiik, majd
08 6réri 4t 4llni hagyjuk. A szerves fizist elvalasztjuk,
#s a vizes fazist dikl6r-metdnnal mossuk. A szerves
oldatokat egyesitjiik, vizmentes nitrium-szulfit fo-
Bt széritink, majd az oldészert 40 *C-ndl alacso-
nyabb hémiérsékletd fiird6r6l cstkkentett nyomdson
lepéroljuk. Az olajos maradékot szilikagél oszlopon
wyomatografalva tisztitjuk, eludlészerként kezdetben
.-hexd ¢, majd diklér-metdn hasznslunk. A kfvant
ierméket tartalmazd frakcidkat egyesitjiik, vizes nAt-
riurn-meta-biszulfit oldattal mossuk, vizmentes nétri-
um-szulfat 616t sziritjuk, és csdkkentett nyomdson
bepéroljuk. 15,2 g olajos 4-brém-2-fluor-fenetolt ka-
punk. Atermék gaz-folyadék kromatografids elemzés
szerint 93%-os tisztasigy. A terméket tov4bbi tiszti-
t4s nélkiil haszniljuk fel.

NMR-spektrum vonalai (CDCl3); 1,45 (3H, t),
4,0;7 (2H, @), 6,7-7,3 (3H, m) ppm.

“EN MR-spektrum jellemz6 vonala (CDCL3,
CFCla-ra vonatkoztatva: -131,8 (1F, ) ppm.
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42.p¢1da

3-Benzil-4-fluor-benzaldehid elSalljtaen

1.1épés: 3-Brém-4-fluor-benzaldehid elGallitisa

90,4 g poritott aluminium-triklorid 100 ml viz-
mentes diklér-meténnal készitett, 0 “C-os szuszpen-
ziéjdhoz 49,6 g 4-fluor-benzaldehid 20 ml vizmentes
diklér-metdnnal készitett oldatit adjuk. Az elegyhez
70,4 g brémot adunk, és az elegyet 16 6rin 4t vissza-
folyatés ktizben forraljuk. Ezutén a reakciGelegyet le-
hdtjiik, Gvatosan jégre Ontjiik, és diklér-metdnnal ext-
rahdljuk, A szerves fizisokat egyesitjlik, telitett vizes
aétrium-meta-biszulfit oldattal, vizzel és vizes nétri-
um-klorid oldattal mossuk, vizmentes magnézium-
szulfét fol6tt szérftjuk, majd az old6szert csdkkentett
nyomdson lepdroljuk. A kapott sttétvdrds, olajos
anyagot 10 cm hosszii Vigreux oszlopon keresztiii
cstkkentett nyomdéson desztillljuk. 45,7 g olajos 3-
br6m-4-fluor-benzaldehidet kapunk; 85-108 °C/8
Hgmm,

2. 1épés: 2-(3-Brém-~4-fluor-fenil)-1,3-dioxoldn
elGallitasa

45,7 g 3-brém-4-fluor-benzaldehid, 27,93 getilén-
glikol, 0,225 g p--toluol-szuifonsav és 110 ml viz-
mentes toluol elegyét Dean-Stark vizelvilaszt$ fel-
téttel elldtott lombikban visszafolyatés kozben forral-
juk, 4,5 6ra elteltével a feltétben koriilbeliil 12 ml viz
gy(lik dssze, és a reakcidelegy giz-folyadék kroma-
togrifids elemzés szerint kiinduldsi aldehidet mar
nem tartalmaz. Az elegyet lehdtjiik, dietil-éterbe 6nt-
jiik, telitett vizes nitrium-hidrogén-karbonAt oldastal
és telitett vizes natrium-klorid oldattal mossuk, viz-
mentes magnézium-szulfit foloi szaritjuk, majd az
oldészert cstkkentett nyomdason lepdroljuk. A sirga,
olajos maradékot csokkentett nyomdson desztilldl-
ik, 43,56 g 2-(3-brém-4-fluor-fenil)-1,3-dioxolédnt
kapunk; fp.: 68-106 *C/0,004 Hgmm.

NMR-spektrum vonalai (90 MHz, CDCl3): 4,1
(4H, m), 5,8 (1H, s), 7,0-7,7 (3H, m) ppm.

3. 1épés: 2-(3-Benzil-4-fiuor-fenil)-1,3-dioxolérn
~loallitdsa

£zt a vegyiiletet a Tetrahedron Letters 21, 84S
(1980) kozleményben leirtakhoz hasonléan dllitjuk
el6.

2,1 g aktivalt cinkpor 20 ml vizmentes tetrahidro-
furdnnal készitett szuszpenzi6jahoz nitrogén atmosz-
férdban, egyetlen részletben 2,77 g benzil-bromidot
sdunk, Arcakcibelegyet2 6ran at besugarozzuk, majd
30 percig 4llni hagyjuk, ezutdn nifrogén atmoszféra-
ban gondosan sz(rjiik. A sz(rletet nitrogén atmoszié-
rdban 2-(3-brém-4-fluor-fenil)-1,3-dioxoidn (1 g,
0,05 g pallddium-tetrakisz-trifenil-foszfin és 10 mi
vizmentes tetrahidrofurdn elegyéhez adjuk. A reak-
cielegyet 48 Ordn 4t keverés és visszafolyatds koz-
ben forraljuk. Ekkor az elegy gz-folyadik kroma-
tografids elemzés szerint kiinduldsi anyagot mar nyo-
mokban sem tartalmaz. A reakcidelegyet lehdtjiik &s
dietil-éterbe Ontjiik. A szerves fizist elvalasztjuk, vi-
zes ammonium-klorid oldattal, vizzel és teifient vizes
nitrium-klorid oldattal mossuk, vizmentes sz
um-szulfat f6l6tt szarltjuk, majd az olddészert csik-
kentett nyomdson lepéroljuk. A sirga, olajos maradé-
kot szilikagél oszlopon kromatografélva tisztitjuk, el-
udl6szerként 10-t61 20 térfogat%-ig névekvS meny-
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ayisigd dietil-étert tartalmaz6 petrolétert (fp.: 40-60
*C) hasznélunk. 0,7 g 2-(3-benzil-4-fluor-fenil)-1,3-
dioxol4nt kapunk, amit tovabbi tisztit4s nélkiil hasz-
nilunk fel.

42

a hatGanyagot acetonban oldottuk, és az oldatot 0,1
témeg% Synperonic NX nedvesitSszert tartalmazé
vizzel a kivint végs6 koncentricifra higitottuk.

A vizsgilatok sordn a rovarkdrtevéket hodrozéks-

NMR-spektrum vonalai (60 MHz, CDCla): 4,0 5 zegre (rendszerint a gazdandvényre vagy a kireve
(6H, m), 5,7 (1H, s), 6,8-7,5 (8H, m) ppm. tépl4lékara) helyeztiik, és a rovarokat és/vagy a hor-
dozokdzeget a vizsgilandé készitménnyel kezeltik.
4, 1épés: 3-Benzil-4-fluor-benzaldehid el64llitdsa A rovarok pusztuldsit rendszerint a kezelést kovets
0,7 g 2-(3-benzil4-fluor-fenil)-1,3-dioxol4n, 10 1-7. napon értékeltiik.
ml aceton, 1 ml viz és 5 csepp tomény kénsav elegyét 10 Hazilegyek Musca domestica) esetén a készitmé-
éjszakdn 4t keverjtik. A reakcidelegyet dietil-éterbe nyek tagl6z6 hatdsdt is vizsgiltuk. A vizsgilatok k§-
Ontjiik. A szerves fazist vizes nftrium-hidrogén-kar- riilményeit a II. tiblizatban foglaltuk Ossze.
bon4t oldattal, vizzel és telftett vizes nitrium-klorid A vizsgilatok eredményeit a ITI. tiblizatban ko-
oldattal mossuk, vizmentes magnézium-szulfat folset .. zdljiik. A tabl4zatokban haszndlt A, B és C betfjelzé-
szérftjuk, majd az oldészert cstkkentettnyomssonle- ' sek jelentése a kivetkez6:
péaroljuk. 0,59 g 3-benzil-4-fluor-benzaldehidet ka- A: 80-100%-0s (Meloidogyne incognita esetén
punk, amit tovébbi tisztitds nélkiil hasznilunk fel. 70-100%-0s) pusztulds vagy taglézés;
NMR-spektrum vonalai (CDCls): 4,10 (2H, s), B: 50-79%-0s (Meloidogyne incognita esetén 50-
7,20 (6H, m), 7,75 (2H, m), 9,90 (1H, s) ppm. 20 69%-0s) pusztulds vagy taglézas;
Infravérs sPektmm jellemz6 sdvja (folyadék- C: 50%-osnél kisebb pusztulis vagy taglézés.
film): 1700 cm™. A1 tibl4zatban a ,kontakt megjeltlésen azt ért-
jiik, hogy a kirtevét &s a hordoz6t egyarént kezeltiik
43.példa a készitménnyel, mig a ,maradék megjel6lés azt je-
A vegytiletek inszekticid hatdsinak vizsgélata 25 lenti, hogy csak a hordozét kezeltiik a készitménnyel
A vegyiiletek inszekticid hatisit a II. tibldzatban a kértevd felvitele el6tt.
felsorolt rovarfajtdkon vizsgaluk. A vizsgilatokhoz A TII. tiblézat fejlécében szerepl6 betdjelzések a
100-500 ppm hatéanyagtartalmi folyékony készit- IL. t4bldzatban felsorolt kisérletek jelei.
ményeket haszniltunk fel, amelyek el@4llit4sa sordn ~
IL. tiblizat
A kisér- A vizsgilt kirtevé neve Hordoz6anyag/ A vizsgilat A vizsgilat id6-
let jele taplalék tipusa tartalma (nap
TOa Tetranychus urticae (szOvdatka, ztildbab-levél kontakt 3
kifejlett példanyok)
TCOe Tetranychus urticae (sz8vGatka, zoidbab-levél kontakt 6
perk)
MP Myzus persocae (tetvek) kinai kel-levél kontakt 3
NL Nilaparvata lugens (barna sztcs- rizsnvény kontakt 3
ke, bibok)
HV Heliothis virescens (doh4ny-fii- gyapotlevél maradék 3
r6bogir, lrvék)
DB Diabrtocia balteata (gytrkéféreg, szir6papir/kuko-  maradék 3
larvik) ricaszem
BG Blattella germanica (csdtdny, sfanyag t4l maradék 3
bibok)
MD Musca domestica (hézilégy, kifej- vatta/cukor kontakt 1
lett példdnyok)
MD/KD Musca domestica (h4zilégy, kifej- vaita/cukor tagl6z6 4 6ra
lett példdnyok
Sp Spodoptera exigua (sereghernyd, gyapotlevél maradék 3
larvak) .
MI Meloidogyne incognita (paradicsom- szemi-in vitro maradék 7
-gySkérféreg, 1arvak)
Cp Chilo partellus (kukorica-fiiré- olajrepce maradék 3
bogdr, l4arvik) ’

23

3.



CcP

SP DB MI*

111 tibl4zat
KD

HU 200311 B
TUa TU0e MP NL MD MD BG HV

43

ciéja, ppm

koncentra-

A hat6anyag

sSor-

szima

AL AL LLLLLLODLLLL | | <L I LSO L4 0V L vt E bty

MOLLULLLAVLVLCLLL TLLLLCCLMOD 1T 1 I TRV LLOLLODLLACD

€A<CAVAVLL VU CULCCACLCCOVULCCV AV LL L0 UMMV LCLCVCUACLCLCLCLCOCAVCCLLOCL

L L L I 1 1<€< 1 111111 1 1 <AUCACURULCLLCLCCLLAUVLLVLLVLLMCVL<

<L LLAVCELE LUV LLLL L LLL 1 VLD | 1 €AV CCUULCLLLLCLCLLLCOVLCLVLCLCOVLCLCOL VLA

. AAACAA.AAABCAAAAAAAABCAABBBBCCBCCCBBCAAAACAAAACA..ACAACACAACCA
<LV COMLVAVOCVLCLCLLCLCLCVUVLCLCVALCLCURADAULDVLCLCLALLLCLLLVDL LAV LOO<LCVOD
AAACAﬁLCACAACAAAAA\;.HCCAACBCAACECACCCAAACCA.A.AAAS LTLVLLVLOLLV0O0
CL0LAVLUALUAULCLCLCCLCCLUILOCLOLLLVAVVUACVU LA L L LLLLCLLVLCOVCLCL<COAM
€<V CVCVLVLLLLLLLCCULLLCVVLALVVLLLLVLA LN LLLLLMVLLLLLDLLOCO<C <

11 00ARLVACLVLCOVODL 1€ TLLLLLLOLLLLLDLDLULLLVLLLVLLLUVLLCLUVLVLDLCLCOVOVCVOVOD

RO R JOR AR SSJSRSN--F--R--R K. JOF--RSROE JOROL SN SN NS JSRSRSXSLSTSLSR. R JSISRE JSEEJSISE L JSLSISR JSRSXSY-.|

...................................................

24.




HU 200311 B

45 46

INI. thisir 5 folytatésa
A hatdanyag TUa TUe MP N MD MD BG HV SP DB MP Ccp
sor- koncentra- KD '
szdma cidja, ppm
60. 250 A - A A A A A A A A - -
61. 500 B C C C C C C C cC C C -
62. 500 C C C C C C C C c C C -
63. 500 C C C A < C C C C A C -
64. 500 C C A A o C C A A A B -
65. 500 A A A A A A A A A A A -
67. 500 A C A C A A A A A A A -
68. 500 C C B C A A C A B C C -
69. 500 C C C B B C C C C C C -
70. 500 A A A A C C A C A A - -
71. 500 A A A A A A A A A A - -
72. 500 C C A B i C C C A A - -
73. 500 A A A 2 A A A - A A C - -

*Meloidogyne incognita kezeléséhez a sor elején fzi: " atetsit mennyiség felét hasznaltuk fel.
**Sztcskefajtaként Nilaparvata lugens (barna szécsi | B:sivett Nephotetrix concticeps-t (z51d szicske) hasznéltunk;
a vizsgélatot a II. tdbldzatban a Nilaparvata lugens-nél =...sadott kSriilmények kozott végeztik.

Akb&vetkez6 példikban a talilmény szerinti kom-
pozicick dsszetételét €s elGallftasat ismertetjik. A
példikban kereskedelmi névvel vagy védjegynévvel
megjelslt komponensek kémiai Ssszetétele a kovet-
kez6:

Synperonic NP8, Synperonic NP13, Synperonic
OP10: nonil-fenol etilén-oxiddal képezett kondenz4-
tvma

Aromasol H: alkil-benzolok elegye (old6szer)

Solvesso 200: kzombbs szerves higitoszer

Keltrol: poliszaccharid

44.példa

Emulgathat6 koncentritum elGéllitdsa

A komponensek dsszekeverésével dllitjuk el6 =
kivetkezd Usszetételd emulgedlhaté koncentritu-
mot: .

2. sz. vegyiilet25,5 t8meg%
Synperonic NP132,5 tbmeg%
Kalcium-dodecil-benzol-szulfonat2,5 tdmeg %
Aromasol H70 tmeg%

A koncentritum vizzel konnyen higithats, és vi-
zes higftas utdn permetléként hasznilhatd.

45. példa

Emulgalhat6 koncentritum elGallitdsa

A komponensek ¢sszekeverésével Allitjuk el6 a
kdvetkez6 §sszetételd emulgilhaté koncentratumot:

5. sz. vegyiilet50,0 tsmeg%
Synperonic NP136,0 tdmeg%
Kalcium-dodecil-benzol-szulfon4t4,0 tsmeg %
Aromasol H40,0 tsmeg%

A koncentritum vizzel knnyen higithatd, és vi-
zes higits utén permetléként hasznilhatd.

46. példa '

Emulg4lhat6 koncentritum el%éllitisa

A keaiponensek Ssszekeverésdvel Sllitjuk el a
kovotkezd saszeréld emulgedlhaté koncentritu-
mot:

66. sz. vegyiittl 0 thmeg%
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Synperonic OP103,0 tsmeg%
Kalcium-dodecil-benzol-szulfonit2 0 tdmeg%
Armmasol H94,0 tmeg%

A koncentritum vizzel kdnnyen higithatd, és viz-
zel higitva permetléként hasznalhatd.

47.példa

Nedvesithet6 porkészitmény elSllitdsa

A komponensek 8sszekeverésével dllitjuk elS a
kvetkez6 dsszetételd nedvesithet§ porkészitményt:

9. sz. vegyiilet25,0 tdmeg%
Szilicium-dioxid2$,0 tdmeg%
Nitrium-ligninszulfonat5,0 meg %
Nétrium-lauril-szulf4t2,0 tmeg%
Kaolinit43,0 tsmeg%

A készitmény vizben kénnyen diszpergithatd, és
a vizes diszperzi6 permetléként haszn4lhatd.

48.p¢lda

Nedvesithet porkészitmény elGallitdsa

A komponensek Osszekeverésével dllitjuk el6 a
kévetkezo dsszetételd nedvesithetd porkészitményt:

11. sz. vegyiilet1,0 tdmeg%
Nitrium-ligninszulfonéts,0 tdmeg%
Niétrium-lauril-szulf4t2,0 tsmeg %
kaolinit92,0 tdmeg%

A készftmény vizben knnyen diszpergithat6, és
a vizes diszperzi6 permetléként hasznélhatd.

49, péida )

Nedvesithet§ porkészitmény el64llitdsa

A komponensek Ssszekeverését dllitjuk el6 a ko-
vetkez6 Ssszetételd nedvesithet§ porkészitményt:

14, sz, veg-iiletd0,0 tdmeg%
Szilicium-dioxid40,0 tmeg%
Xaicium-ligninszulfon4t5,0 tdmeg%
Nétrium-lauril-szulfdt2,0 tSmeg %
Kaolinit13, tomeg%

A készftmény vizben kénnyen diszpergélhatd, és
a vizes diszperzié permetléként hasznélhatd.

25
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30. példa

Porozbszer elGillitdsa ’

A komponensek §sszekeverésével Allitjuk el a
kovetkez6 Gsszetételd, ngvényekre vagy mis felille-
tekre kozvetlentil felvihet§ porozéGszert:

16. sz. vegyiiletl,0 tdmeg%

Talkum>9,0 tdmeg%

31 példa

Folyékony koncentritum el64llit4sa

A komponens 8sszekeverésével dllitjuk el6 a k§-
vetkezG sszetételd folyékony koncentritumot:

15. sz. vegylilet90,0 tvmeg %
Solvesso 20010,0 tbmeg%

A koncentritumot paraffin-tipusd higit6szerekkel
Usszekeverve igenkis térfogatban juttathatjuk ki ake-
zelend§ teriiletre.

‘olyShony koncenirainm 2i6éllitdsa
A kemponmnsek dsszekeverésével Allitjuk el6 a
kivetkezd dsszetételd folyékony koncentritumot:
17. sz. vegviilet25,0 tdmeg%
Solvesso 20075,0 Wmeg%
A koncentritumot paraffin-tipusi higitGszerekkel
sszekeverve igenkis térfogatban juttathatjuk ki ake-
zelend® teriiletre.

33.példa

Folyékony koncentratum el64llitdsa

A komponensek Osszekeverésével éllitjuk el6 a
kévetkez6 sszetételd folyékony koncentratumot:

27. sz. vegyiilet10,0 tsmeg%
Solvesso 20090,0 tsmeg%

A koncentritumot paraffin-tipusi higitészerekkel
osszekeverve igen kis térfogatban juttathatjuk ki a ke-
zelendG teriiletre.

34, példa

Folyékony koncentritum el64llitdsa

A komponensek tsszekeverésével dllitjuk el a
kovetkez6 Osszetételd, a kezelends teriiletre k6zvet-
ieniil (el6zetes higitds nélkiil) igen kis térfogatban ki-
juttathaté folyékony koncentratumot:

32. sz. vegyiiletl5 Wmeg%
Gyapotmag-0lajS0 tdmeg%
Solvesso 20035 tSmeg%

33 példa
1'télsvlaikroka;pszula szuszpenziés koncentritum el64l-
1

Akomponenseket a kdvetkez6 ardnyokban Gssze-
keverve dllitunk el mikrokapszulds szuszpenzi6s
toncentritumot:

41, sz. vegyiilet10,0 tbmeg%
Aromasol H5,0 tSmeg%
Toluol-di-izocianit3,0 tsmeg%
Etilén-diamin2,0 tdmeg%
Poli(vinil-alkohol)2,0 tsmeg%
Bentonitl,s wmeg%
*elrolC,1 t8meg%
Wiz76,4 thmeg%

A készitmény vizzel kdnnyen higithatd, &s vizes
5igités ntdn permetléként hasznlhat.
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36, példa

Mikrokapszulds szuszpenziés koncentrdtum eld-
4llftdsa

.Akomponenscket a ktivetkezS ardnyokban §ssze-
keverve 4llitunk el6 mikrokapszulds szuszpenziéd .
koncentritumot:

44, sz, vegyiilet1,0 tdmeg%
Aromasol H10,0 t5meg%
Toluol-di-izocian4t3,0 tdmeg%
Etilén-diamin2,0 tmeg%
Poli(vinil-alkohol)2,0 tbmeg%
Bentonitl,5 tdSmeg%
Keltrol0,1 tbmeg%
Viz80,4 timeg%

A készftmény vizzel kdnnyen higithatd, és vizes
higitds utdn permetléként hasznélhat6,

37 példa

Granulitum el&illitdsa

A komponensek sszekeverésével 4llitjuk el§ a
kovetkez6 Osszetétels, kdzvetlenill felhasznilhaté
granuldtumot:

51. sz. vegyiilet0,S tmeg%
Solvesse 2000,2 tbmeg%
Synperonic NP80,1 tsmeg%
0,3-0,7 mm Atmér6jd kalcium-karbondt granu-
14k99.2 tSmeg% ‘

38, példa
Szuszpenzi6d koncentritum elallitisa
A komponensek 8sszekeverésével dllitjuk el6 a
kivetkez6 sszetételd szuszpenzids koncentrdtumot;
60. sz, vegyiilet5,0 tdSmeg%
Kaolinit15,0 tdmeg%
Nétrium-ligninszulfonit3,0 tsmeg%
Synperonic NP81,5 témeg%
Bentonit2,0 tdmeg%
Propilén-glikol 10,0 tdmeg%
Keltrol0,1 tdmeg%
Baktericid hat6anyag0,1 tSmeg%
Viz63,3 tmeg%

39. példa

Porkoncentrdtum elG4llitdsa

A komponensek Ysszekeverésével 4llitjuk el§ a
ktivetkezd Ysszetételd porkoncentrdtumot:

67. sz. vegyiilet10 tsmeg%
Szilicium-dioxid20 tSmeg%
Magnézium-karbon4t70 wmeg%

Ez a koncentritum talkummal 1:9 témegardnyban
higitva porozdszerként haszn4lhatd.

Granulitum elS4llitdsa

A komponensek 8sszekeverésével dllitjuk el6 a
kovetkez6 Osszetétell, kozvetleniil felhasznilhaté
granuldtumot:

9. sz, vegyiiletS tbmeg%
Synperonic NP82 tSmeg%
Horzsakd granulitum93 tbmeg%

" 6Lpélda
Vizben diszpergélhaté granuldtum el64llitisa
A kovetkez6 Usszetételd vizben diszpergélhat6
granulitumot 4llitjuk el6:
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15. sz, vegyiiletS tSmeg%
Szilicium-dioxid5 tsmeg%
Nétrium-ligninszulfon4t10 tbmeg %
Nitrium-dioktil-szulfo-szukcinét5 tSmeg%
Nétrium-acet4t10 tdsmeg%
Montmorillonit por6S5 tSmeg%

A komponenseket viz jelenlétében &sszegyirjuk,
:ztééﬂsgs&mﬂ massz4t granuliljuk, és a granulitumot

SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Inszekticid készitmény, azzal jellemezve, hogy
hatéanyagként 0,01-95 tsmeg% (¥) dltalanos képletd
vegyliletet vagy annak birmely izomerjét tartalmaz-
za —a képletben

W abenzolgytir@hisz kapcsol6dé egy, ketts, hirom
vagy négy szubsztituenst, éspedig halogénatomot, 1-
4 szénatomos alkilcsoportot, 1-4 szénatomos alkoxi-
csoportot, 1-4 szénatomos alkoxi-(1-4 szénatomos
alkil)-csoportot, halogénezett 1-4 szénatomos alkil-
csoportot €s/vagy halogénezeit 1-4 szénatomos alko-

xicsoportot, vagy a benzolgyfir@ ké& szomszédos

szénatomjihoz kapcsolddd -(CHz)s- vagy 1-4 szén-
atomos alkilén-dioxi. jelent,

Y -C{R'XX)-CH-CHR®)-, -C(R")(X)-CHy-
CH=C(R")-, -C(X)=CH-CH2-CHR")- vagy -
C(X)=CH-CH=C(R")- iltal4nos képletd csoportot je-
lent,ésa felsorglt képletekben

X -(CFz};.R dlwaldnos képletd csoportot jelent,
amelyben R hidrogénatomot, klératomot vagy fluor-
atomlotjelent,ésnénéke 1 vagy 2,

R hidrogénatomot, klératomot, fluoratomot vagy
hidrgxilcsoponot jelent, &s

R* metilcsoportot, cianocsoportot vagy hidrogén-
atomot képvisel,

Q =CH- csoportot vagy nitrogénatomot jelent, &

Z 1-5 fluroatomot jelent vagy egy fenoxi-, benzil-
vagy halogén-fenoxi-szubsztituenst képvisel adott
esetben egy fluor-szubsztituenssel egytitt—,

szilfrd vagy folyékony, szervetlen vagy szerves hi-
gité- vagy hordozSanyaggal, elSnydsen kaolinittel,
benzonittal, szilicium-dioxiddal, talkummal, horzsa-
kével, kalcium-karbon4ttal, magnézium-karbon4ttal,
nétrium-acetéttal, montmorillonittal, vizzel, alifis
vagy aromis szénhidrogénekkel, nvényi olajokka!
ésfvay glikolokkal, tovabb4 adott esetben ionos vagy
nemionos feliiletaktiv anyagokkal, elénytsen alkili-
fém-ligninszulfon4ttal, szulfonlt alifds vagy aromés
vegyiiletek alkdlifém- vagy alkalif$ldfém-séival
és/vagy alkil-fenolok etilén-oxiddal képezett kon-
denzitumdval egyiitt.

2. Az 1. igénypont szerinti készftmény, azzal jelle-
mezve, hogy hatSanyagként az (I) dltaldnos képietd
vegyiiletek szikebb kdrét képez6 (II) dltalinos kép-
letdI vegyiiletet vagy annak birmely izomerjét tartal-
mazza - a kéPletben Y jelentése az 1. igénypontban
megadott, W halogénatomot, 1-4 szénatomos alkil-
csoportot, 1-4 szénatomos alkoxicsoportot vagy ha-
logénezett 1-4 sznatomos alkoxicsoportot ejent, z!

hidrogénatomot vagy fluoratom: jelent, és Z° hidro-

énstomt vagy Kidratomat Fail
3. Az 1. ig?nypont szerinti készitmény, azzal jelle-
mezve, hogy hatéanyagként az (I) 4ltaldnos képletd

10

20

25

30

35

40

45

50

33

65

50

vegyiiletek szdkebb k8rét képezs (III) Altaldnos kép-
letd vegyiiletet vagy annak birmely izomerjét tartal-
mazza — a képletben W' 1-2 szénatomos alkoxicso-
poriot, fluorozott 1-2 szénatomos alkoxicsoportot
vagy fluorozott 1-2 szénatomos alkilcsoportot jclent2
Z' hidrogénatomot vagy fluoratomot jelent, és Z
hidrogénatomot vagy ki6ratomot jelent.

4. Eljards az () ltaldnos képletff vegyiiletek — a
képletben

W abenzolgytirdhtz kapcsol6d6 egy, ketts, hirom
vagy négy szubsztituenst, éspedig halogénatomot, 1~
4 szénatomos alkilcsoportot, 1-4 szénatomos alkoxi-
csoportot, 1-4 szénatomos alkoxi-(1-4 szénatomos
alkil)-csoportot, halogénezett 1-4 szénatomos aikii-
csoportot és/vagy halogénezett 1-4 szénatomos alko-
xicsoportot, vagy a benzolgyfird két szomszédos
szénatomjshoz kapcsolédé -(CH2)s3- vagy 1-4 szén-
atomos alkil?n-dioxi—csopono jelent, )

Y -C({R"XX)-CH2-CH(R®)-, -C(R }X)-CHz2-
CH=C(R")-, -C(X)=CH-CH2-CH(R")- vagy -
C(X)=CH-CH=C(R“)- 4ltaldnos képletd csoportot je-
lent,és a felsorglt képletekben

X -(CFy 4italinos képletd csoportot jelent,
amelyben R~ hidrogénatomot, kiératomot vagy fluor-
atomot jelent, és n értéke 1 vagy 2,

R! hidrogénatomot, kiératomot, fluoratomot vagy
hidrgxilcsoportot jelent, és

R* metilcsoportot, cianocsoportot vagy hidrogén-
atomot képvisel,

Q =CH- csoportot vagy nitrogénatomot jelent, és

Z 1-5 fluoratomot jelent, vagy egy fenoxi-, ben-
zil- vagy halogén-fenoxi-szubsztituenst képvisei
adott esetben egy fluor-szubsztituenssel egyiitt -,

azzal jellemezve, hogy

a) az (I) dltaldnos képletd vegyiiletek sziikebb k&-
rét képez6 (IB) dltalings képletd vegyiiletek el@alli-
tdsdra - a képletben R” hidrogénatomot jelent és W,
X, Q és Z jelentése a tdrgyi kor szerinti — P(R); aiia-
i4nos képletd vegyiiletekkel reagéltatjuk — a képlet-
ven R alkil- vagy arilcsoportot jelent ~, €s az gy ka-
pott (VIII) 4ltaldnos képled foszf6niumsokat —akép-
lethen Q és Z jelentése a tdrgyi krben, Hal ésR je-
lentése pedig az a) pontban megadotit — erGs bézis je-
lenlétében (IX) 4ltalinos képled ketonokkal reagil-
tatjuk - a képleten W és X jelentése a targyi kor sze-
rinti -; vagy

b) az (I) 4ltaldnos képletd vegyiiletek sz(ikebb k&-
rét képezS (IB) éltalén?s képletd vegviiletek elGAlli-
tdsdra - a képletben R” hidrogénatomot jelent és W,
X, Q és Z jelentése a targyi kor szerinti - a (X) dlta-
14nos képletd foszfondtokat — a képletben R alkil-
vagy arilcsoportot jelent és Q és Z jelentése a 1drgyi
kOr szerinti - erés bdzis jelenlétében (IX) dltaldnos
képletd ketonokkal reagaltatjuk — a képletben W és X
jelentése a tirgyi kdr szerinti —; vagy

¢) az (D) ltaldnos képletd vegyiiletek sz(kebb k6-
rét képez6 (IC) 4ltalénos kégletﬁ vegyiiletek el64lli-
tésdra — a képlethen W, X, R”, Q és Z jelentése a tér-
gyi kor szerinti — a (XII) 4ltaldnos képletd vegyiilete-
ket - képletben W és X jelentése a targyi kor sze-
nnti - ¢r6s bézis jelenléisben (XIII) 4ltaldnos képle-
td foszfénium-dkkal vagy (XV) dltalénos képieid
foszfondtokks! reagéltatjuk — a képletekben Hal ha-
logenid-iont jelent, R alkil- vagy arilcsoportot jelent
ésR*, Q és Z jelentése a térgyi ktr szerinti —; vagy
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d) az (I) 4ltaldnos képletd vegyiiletek szdkebb kd-
1ét képez6 (ID) 4ltalénos képletd vegytletek el64lli-
tésdra — a képletben W, X, R, Q &s Z jelentése a tér-
gyi ki szerinti — a (XIV) 4ltaldnos képletd vegyiile-
teket — a képletben W és X jelentése a térgyi kor sze-
rinti - er6s bézis jelenlétében (XII) 4ltalanos képle-
tf foszféniumsékkal vagy (XV) éltalinos képletd
foszfon4tokkal reagéltatjuk — a képletekben Hal™ ha-
logepid-iont jelent, R alkil- vagy arilcsoportot jelent
ésR% Q és Z jelentése a tirgyi kor szerinti ~;

és kivint esetben az a) — d) eljirdsok birmelyiké-
vel kapott vegyitletet redukélissal az (I) 4ltalinos
képletd vegyiiletek szikebb kirét alkotd (TA) dltals-
nosképletd vegytiletté alakitjyk —aképletbenR " hid-
rogénatomot jelent és W, X, R”, Q és Z jelentése a tar-
gyi kOr szerinti —;

¢) az (I) 4ltaldnos képletd vegyiiletek szdkebb k&-
rét képez6 (1A) dlalinos képletd vegyiiletek elG4lli-
t4séra - a képletben R! ﬂugratomot, kldratomot vagy
hidroxilcsoportot jelent, R” hidrogénatomot jelent és
W, X, Q és Z jelentése a tirgyi kor szerinti —a (IV)
alialdnos képletd vegyiileteket — a képletben Hal
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brém-, kl6r vagy jédatomot jelent &s Q és Z jelentése
atirgyi kir szerinti - fémes reagens jelenlétében (IX)
§ltaldnos képletd ketonokkal reagéltatjuk — a képlet-
ben W és X jelentése a i kir szerinti —, és kivédnt
esetben az fgy kapott, R helyén hidroxilcsoportot .
tartalmaz6 (1A) dltalinos képletd vegyiileteket fluro-
ozzuk vagy ké6rozzuk; vagy

f) W helyén a4-es helyzetben kapcsoléd6 halogén-
ezett 1-4 szénatomos alkoxicsoportot tartalmazé (I}
4ltaldnos képletl vegyliletek elGdllitdsdra — a képlet-
ben Y, Q és Z jelentése a térgyi kdr szerinti — a (VI)
4ltalsnos képlett vegyiileteket — a képletben Y, Q és
Z jelentése a tirgyi kor szerinti — halogénezett 1-4
szénatomos alkil-halogeniddel vagy halogénezett 1-
4 szénatomos alkil-halogeniddel vagy halogénezett
diazzo-1-4 szénatomos alk4nnal reagéitatjuk;

és kivént esetben az Y csoportban szereld X
szubsztituens helyén -CF2Cl csoportot tartalmaz6 (T)
4ltaldnos képletd vegyiileteket redukciéval a megfe-
1el6, X helyén -CF2H csoportot tartalmazé (T) 4ltals-
nos képletd vegyilletekké alakftjuk.

e
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