A port kialakitasanak ¢rdekében a 14
_n:wq:_u:r:xc: BN__oN“oE igy eléallitva a kivant 13 fetractilénglikol-ditozildtot. A

! kloridot I 1 Kaliumhidroxid bazis jelenlétéb

5. abra Tetraetilénglikol-ditozilat eloallitasa

O OH  TsCl CH,Cl 0 0 O O OTs
/I\/ \/ \/1\ xo:b /|\/|\/|\/|\

16 13 (81%)

A gyliriizaras soran fenolos r_nqox__?:?:_crw_ tartalmazo foszfinsav-etilésztercket
(11, 12) és tetractilénglikol-ditozilatot (13) kalium-karbonat jelenlétében,
dimetil-formamid oldészerben, 80°C-on.'*!

6. Abra Makrociklizicio
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OH OEt OH
RTH, KO
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1
TsO 0 4] 0 OTs
N AN SN S 17:R=H (62%)
13 18:R=Bu (77%)

A nitroszarmazékokat a 17 és 18 _883@.«_&0_ allitottam ¢ld, pN:rE kénsav és

1¢ Al A 17k ¢ben az elegy o illetve
a homérséklet <m:o~§3£<u._ négy szdrmazékot (19-22) sikerilt eléallitanom.
7. abra Nitrilas
HNO,, HaSO,
CHCly
o/x
17: R'=RZ=R3=RI=H 19: R=R?=H, R*=NO,. R*=H (23%)
18: R'=H, R?=R’=rBu,R*=H 20: R'=H,R?=R=NO,, R* =1 (13%)
21: R'=R*=R*=NO,, R*-H (8%)
22: R'=R?*=R}=R*'=NO, (50%)
23: R'=NO,, R?=R*=/Bu, R*=NO, (67%)
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A aoEc_o_:.:sS cgység létrchozdsa érdekében a 17, 18 és 23 makrociklusok
m-hidroxid
végre, a 19-22 k éterch ben 10%-o0s sosav oldat
¢és deszt. dioxan 1 : 1 arany elegy¢t alkalmaztam 80°C-on.
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8. dbra Hidrolizis
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17: R'=R*=R*=R*=H
18: R'-H, R2-RY 1By, R* =H
23: R'=NO,, R2=R*=rBu, R'=NO,

12 R =R =RY=R* -

2: RY=H, R*=R*=rBu, R =H

3. R?=NO,, R?=R*=/Bu, R*=NO,
4

5.

s L:
Me,;NOH, PrOH
19: R'=R¥=H, R*=NO,, R*=H =R?=H, R*=NO,, R* =11
20: R'=H,R?=RP=NO,, R*=1 SIL: =H, R*=R*=NO,, R*=H
% O L 2R3 &
21: R'=R*=R'=NO,,R'=H 0% HCL dioxan 6: R'=R*=R*=NO,, R*=H
Fx.x:?x?x.xzcu .\“x_l_»,.._m.zsz

A harom difenilfosztinsav szarmazékot (8-10) a rendelkezésemre
n_mms__momum =mm<.a: mﬁm« 4»3.5%50_ allitottam  eld. Eloszor trimeti
natriumjodid  j; | acetonitril  oldoszerben, igy a megf
trimetilszilil-¢szter (24) keletkezett, amit ezutan hidrolizaltam, igy a kivant 8 foszfinsav
szirmazékot kaptam.”! A 9 metoxicsoportokat tartalmazo vegyilet eloallitisahoz a 8
foszfinsav szirmazékot dimetilszulfattal metileztem, 10%-o0s vizes kaliumhidroxidban,
majd elébbit kénsav és salé elegyével al a 10 sza ¢khoz jutottam.

9. dbra Difenilfoszfinsav szarmazékok eloallitiasa

(CH,)SICENal Q
S,
CH,
:O OI OH
8 (44%)

(CH,0),50,
KOH, H,0

:ZCM
11,50,

NO,

CH,O OH OCH,
9 (25%) 10 (86%)
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