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Zp%sob pripravy l-styrylpyrenu a jeho
derivitd kondenzaci benzylfosfitové sloule-

niny obecného vzorce

0
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kde X zna&{ vodik, chlor nebo -CN skupinu,
Y zna&{ vodik, chlor, fenyl nebo
- COOCH3 skupinu a
R Je metyl - &i etylskupina, s l-pyre=-
naldehydem v prost¥edi dimetylfor-

mamidu,

Vyrdb&né slouleniny Jsou pouZitelné
jako . U&inné 1létky pro p¥ipravu opticky
zjashujicich prostfedkl pro um&lé hmoty a

vlédkna.
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Vyndlez se tvkd zpfisobu pripravy l-styrylpyrenu a jeho derivéth obecného vzorce

kde X, Y znadf vod{ik nebo st¥idavé vodik a chlor, nebo X zna&i CN skupinu a Y zna&i vodik.
P¥ipravu l-styrylpyrenu popisuje Drehfal a Ponsold (Ber. 93, 472, 1966). Postupuje sloZitym
zplisobem pres l-fenyl-2/pyrenyl-3-/etylenkarbonylovou-l-Kyselinu a vytéZek Je velmi maly.
Ostatni derivdty jsou nové a nebyly v literatufe popsdny. Derivdty pyrenu nesouci heterocyklic~-
ké jddro (fr.pat.Z. 1 345 760, 1 505 653 brit. pat.&. 1 222 970) neyo modifikovanou kyrboxy-
skupinu (n&m.pat.&., 1 961 544), v roztoku intenzivné& fluoreskujf a slouZi ve formé& vodnych
disperz{i k optickéﬁu zjasnovéni um&lych vldken nebo samy o sob& ke zjasnovéni um&lych hmot.
Nyn{ bylo nalezeno, ¥e l-styrylpyren a jeho nové derivdty shora uvedeného sloZeni lze .

pripravit ve vysokém vyt&Zku kondenzaci %Fnzylfosfitovﬁch sloufenin obecného vzorce

[]
CHQ_P (OR‘Q_

kﬁe X, Y maji shora uvedenv vyznam a g’pfedstavuji metyl- nebo etylskupinu, s l-pyrenaldehydem
v dimetylformamidu, za p¥iddni metyldtu nebo etyldtu sodného. Potrebné benzylfosfitové sloule-
niny se zfskaj{ snadno zah¥ivédnim p#i{sludn¥ substituovanych benzylchloridh s trietylfosfitem
(Kosolapoff, Am.Soc. 67, 2259, 1945) nebo pomoci dimetylfosfitu a pouZ2iji se v ekvivalentnim
nebo a¥ o 50 % zvyZeném mnoZstvi. Stejn& dob¥e dostupny je l-pyrenaldehyd z pyrenu (Vollmann
a j., Ann, 531, 107, 1937). Mno%stvi dimetylformamidu mi¥e kolisat v Zirokych mezich, reakce
gAste¥nd probfhd i v jeho neo¥itomnosti, volf se v¥ak takové mnoZstvi, aby mohlo dojit k upl-
nému ororeagovéni a pritom bylo je¥té hospoddrné., Metyldt nebo etyldt sodny se bere ve form§
bE¥nd pou2ivaného roztoku v bezvodych alkoholech. Jejiéh mnoZstvi se pohybuje mezi ekvivalen-
tnim a% o 50 % zv?Eenfﬁ mnoZstvim na pouZitou benzylfosfitovou sloufeninu. Reak®ni teplota

se p¥itom udriuje v mezich 30 a% 65 °C. P¥i ni%¥3{ teﬁloté komponenty mélo reaguji a vy33{ te-
plota miZe pisobit rozklad poufitého dimetylformamidu. Reak&ni doba je velmi krdtkd; PFddové

v des{tkdch minut dosta&uje k Uiplné reakci. Reakni sm&s pFitom obvykle zhoustne vylouZenym
produktem, je¥t® za tepla se nafedi etanolem a sm&s se po ochlazeni filtruje a promyje vodou
a alkoholem, Z{skaj{ se ihned velmi &isté produkty.

Postupem podle vyndlezu se ve vysokém vyt&Zku pPfipravi l-styrylpyren a dosud nezndmé



214105 , 2

dals{ jeho derivdty pouZitelné Jjako G&inné 1l&atky pro pripravu opticky zjasnujicich prost¥edkd
pro zjasn&n{ um&lych hmot a vldken. Uvedené pPiklady popisuji princip pFipravy; uvddéné dily

jsou hmotnostni.

P¥iklad 1
Ve smssi 60 dilt benzyldimetylfosfitu a 200 dild dimetylformamidu se rozpusti 46 dild

1~-pyrenaldehydu a o¥l poldtedni tenloté 25 OC se pripusti 28 dild etyldtu sodného ve forme
150 dilt suspvenze v bezvodném etanolu. Teplota rychle stoupd a udrZuje se prichlazovdnim pod
65 °C. Pak se je%t# 10 minut michd, smés se naFedi 400 dily etanolu a pfi 20 9C se odsaje.
Kold& na filtru se promyje etanodem a vodou do bezbarvého a &irého vytoku. Po vysudeni se

21skd 55 d{1% l-styrylpyrenu o tevloté ténf 155 aZ 156 oc.

P¥iklad 2

o ———————"

Mirnym ofih¥étim se rozousti sm&s 23 dilt l-pyrenaldehydu, 28,5 dilh 4-chlorbenzyldietyl-
fosfitu a 100 diltt dimetylformamidu. PPi poldtedni tevloté 30 OCc se za rychlého michdni oPis
pust{ 7 dild metylédtu sodného ve form# 30 % roztoku v bezvodém metanolu. Teplota se pfichla=-
zovénim udr¥uje pod 65 °C. Po 10 minutovém michdni se hustd smés nafed{ 100 dily metanolu,
ochladi na 20 °C, odsaje a vromyje metanolem a vodou do bezbarvého a &irého filtrdtu. Po vy-
suden{ se ziskd 31 dil8 &istého pwchlorstyryl-l-pyfenu o teplot& téni 157 aZ 159 oc,

Stejnymi vostupy se ziskaji i ostatni uvddéné 14tky s vité¥ky a o teplotdch téni popsa-

nymi v tabulce:

derivdt styryloyrenu vytéZek teplota fluorescence
X Y % teorie téni °C v roztoku

H H 90 155 aZ 156 fialovémodrd

c1 H o 85 133 a¥ 134 modréd

H C1 al 157 aZ 159 modrd
CN H 85 230 az 231 zelenomodra
COOCH3 _ 92 160 aZ 167 zelenomodra

fenyl 89 148 modra

PREDMET VYNALEZU

Zpfisob pfipravy l-styryloyrenu a jeho derivdtd obecného vzorce

CH = CH Y
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kde -X,Y zna¥{ vodik nebo st¥fdavd vodik a chlor, nebo X zna¥i vodik a Y fenyl &i -COOCHz

skupinu, nebo X zna&{ CN skupinu a Y zna&i vodik, vyznaleny tim, %e se kondenzuji benzylfos-

fitové slou¥eniny obecného vzorce 3

CHy P (OR)g

Y

kde X,Y maji shora uvedeny v¥yznam a R pFedstavuje metyl- &i etylskupinu v ekvivalentnim nebo
a% 1 50 % zvV¥eném mno¥stvi s l-pyrenaldehydem v prostfedi dimetylformamidu za p¥idéni ekvi-
valentniho nebo a% 50 % zvyZeného mno¥stvi metyldtu &i etyldtu sodného pri teploté v rozmezi

30 a¥ 65 OC a vylouZené 1ldtky se izoluji.

Vytiskly Moravské tiskaifské zévody, Cena: 240 K&s
provoz 12, Leninova 21, Olomouc -
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