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1
Vyndlez se tykd zplisobu vyroby 9-fenyl-
-1,4-antrachinonu vzorce I

(1)

Latka vzorce I meni zndma. Svou struktu-
rou je blizkd sloufenindm s antineoplastic-
kou aktivitou [viz nap¥. Albert D. S. a spol.:
Cancer Chemother. Pharmacol. 5, 11—15
{1980); Spiegel R. ]J. a spol.: Cancer Rese-
arch 42, 354-—-358 {1982); Piccart M. a spol.:
Eur. J. Cancer Clin. Oncol. 17, 775--779
(1981)] a je tudiZ prekursorem latek s po-
tencidlnim protinddorovym ucinkem.

Pro synthesu latky vzorce I nelze apliko-
vat v literatufe uvedené postupy vyuZitel-
né pro piipravu jinak substituovanych 1-
-arylnaftalenti. Autofi vyndlezu nyni nalez-
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li, Ze latku strukt. vzorce I lze vyhodn® p¥i-
pravit kondenzaci latky II .

~Br
Br

(n)

s 1 aZ 10 molekvivalenty para-benzochino-
nu, s vyhodou se 3 molekvivalenty, za p¥i-
tomnosti jodidu alkalického kovu, pouZité-
ho v mnoZstvi 3 aZ 15 molekvivalentii, s vy-
hodou 7,5 molekvivalentli, v rozmezi teplot
od 10 °C aZ do teploty varu pouZitého roz-
poustédla, ptifem? reaskce probihd v pro-
stfedi dipolarnich aprotickych rozpoustédel,
vyhodné v dimethylformamidu. .

Vlastni prib&h reakce sestdva ze dvou
stupnif,, probihajicich kontinudln& V prv-

ni fazi dochéazi ke kondenzaci sloufeniny

vzorce II s benzochinonem, ke které doché-
zi ve smyslu (4 + 2) adice in situ, plisobe-
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nim natriumjodidu, vzniklého reaktivniho in-
termedidrniho 5-benzyliden-6-methylen-1,3+
-cyklohexamdienu s dienofilem. Ve druhé f4-
zi je prostfednictvim katalytického systému
transformovdn hydroaromaticky Sesi¢lenny
kruh na aromaticky.

Jako indiferemtni prostredi pro reakci je,
moZno pouZit dimethylformamid, dimethyl-
sulfoxid, dimethylacetamid, tetramethylmo-
Covinu, hexamethylfosfamid a nitromethan,
pfitemZ pouZiti dimethylformamidu je z e-
konomickych dfivodli a pfedevSim z hle-
diska zpracovani reakCni smési zvlasté vy-
hodné. Jako katalyzdtoru je moZno pouZit
jodidd s vhodnymi vlastnostmi, pfedevsim jo-
didy -alkalickych kovi. Vyhodné& lze (pro
svoji dostupnost a nendrocénost) pouZit na-
triumjodidu, Zpracovéni reakéni smési se
provadi klasickymi postupy, napifiklad od-
stranénim vzniklého jodu a extrakci vhod-
nym rozpouStédlem. Surovy produkt se Cis-
t{ sloupcovou chromatografii a krystaliza-
cl.

Vychozi latka vzorce II je sloufenina zné-

4

md [viz napiiklad Bream J. M. Schmutz J.:
Helv. Chim. Acta 60, 2872—80 (1977)].

Podrobnéjsi tdaje o pripravé latky vzor-
ce I jsou uvedeny v pfikladu provedeni, kte-
ry vSak rozsah vyndlezu nikterak neomezu-
je. Teplota tani je stanovena na Koflerové
bloku a neni korigovéana.

K roztoku 1,3 g (12 mmol) p-benzochino-
nu a 4,5 g (30 mmol) jodidu sodného v 25
mililitrech absolutniho dimethylformamidu
se pri 20 aZ 25 °C pfikape b&hem jedné ho-
diny 1,4 (4 mmol) «-(2-brommethylfenyl)-
fenylmethylbromidu v 15 ml absolutniho di-
methylformamidu a reakéni smés se za mi-
chéni udrZuje pfi teploté 60 °C. Po Sesti ho-
dindch se reakce ukonéi, ke smési se pfi-
d4 100 ml studené vody a 10 ml 15% roz-
toku ditioni¢itanu sodného. Po odstran&ni
jédu se reak&ni smés extrahuje etherem, or-
ganickd faze vysuSi bezvodym siranem sod-
nym a odparek chromatografuje na sloup-
ci silikagelu (eluent benzen)., Po pFekrysta-
lovani z acetonu se ziskaji bilé krystaly 9-
-fenyl-1,4-antrachinonu o teploté tdni 223 aZ
224 °C.

PREDMET VYNALEZU

Zplsob vyroby 9-fenyl-1,4-antrachinonu
vzorce I,

vyznadujici se tim, Ze se nechd kondenzovat
latka vzorce II

J
I

(i)

s 1 aZ 10 molekvivalenty, vfhodné& se 3 mol-
ekvivalenty p-benzochinonu, v pFitomnosti
jodidu alkalického kovu, s vfhodou natrium-
jodidu v mnoZstvi 3 aZz 15 molekvivalenti,
vyhodné 7,5 molekvivalentdi, v prostiedi in-
diferentniho rozpoustédla, vyhodné dime-
thylformamidu, v rozmezi teplot od 10 °C
do teploty varu pouZitého rozpoustédla.
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