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érvényes. A (11) egyenlet partikularis megoldasa:

e = — ko l

7 (12)

mint arrél kézvetlen behelyettesités dtjan meg-
gy6z8dhetiink. A megfelel6 homogén egyenlet:
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integralasaval a kévetkezd inhomogén, elsGrendi
differencialegyenlethez jutunk:

den

4, T View=0G (14)
Ennek altalanos megoldésa:
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Kévetkezésképpen a (11) egyenlet altalanos
megoldasa az alabbi alakban irhaté fel:
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Ennek segitségével a mar szokasos iiton eljut-
hatunk a kovetkezs peremfeltételig:

de(0%)
e

v,
2

+ ¥V, e(0%) = o + ko L*) (A7)

Lathato, hogy ez a (17) peremfeltétel csak
annyiban tér el a kozismert Danckwerts-féle
feltételtdl, amennyiben figyelembe veszi a belépd
komponensaramnak a nulladrendii reakcié kovet-
keztében eldallé csékkenését. (L* << 0 lévén a
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zardjelben levs osszeg tulajdonképpen kiilonbség.)
Mindezek utan énkénteleniil felvetddik a kérdés:
lehetséges-e az elsd- és (vagy) nulladrendiitél eltérd
reakciokat is figyelembe venni a diffiaziés modellek
peremfeltételeiben. Erre a kérdésre fentiek alapjan
csak azt valaszolhatjuk, hogy ha sikeriil valamely
konkrét osszefiiggés mellett a modellegyenlet alta-
lanos megoldasat felirnunk, akkor hosszabb-révi-
debb levezetések aran mar minden esetben eljut-
hatunk a keresett peremfeltételhez.

Osszefoglalas

Stacionarius allapoti, izoterm reaktorok egy-
dimenzios, diffiziés modellje peremfeltételeit ve-
zettiik le arra az esetre nézve, amikor a reaktorba
belépé és ebbél eltavozo elegyben is torténik kémiai
atalakulas. Ez az eset kiilondsen jelentds a szusz-
pendalt katalizatort tartalmazé tébb fazisu, folya-
matos miikodésii ipari reaktorok modellezésében.

MopenupoBaHue XUMHuUeCKUX peaxktopos, VII.
I'pannuynbie ycnoBusA JuQy3HMOHHBIX MOAeNei
MHOroasHbix peakTopoB. M. Xoadepum

B nannoii pabore BEIBOJSITCS I'paHUUHBIE YCIIOBUS
OJiHOMEPHOIT JU((HY3MOHHONH MOJEIM U30TepMHUUec-
KOT0 peakTopa CTalMOHAPHOTO COCTOSIHUS B CJly-
yae, KOrjla XMMHUYECKOEe IpeBpalleHre MpOUCXOAUT
B NPUBOJIE K PEAKTOPY W/UJIM B BBIXOJSIIEi U3 Hero
cmecu. [TooOHBbII ciryyait umeeT 0c000€ 3HaYEHUE IIPU
MOJIeJTUPOBAHUM MHOT'0(A3HBIX MPOMBILIJIEHHBIX Pe-
AKTOPOB HEIpPepbIBHOIO AeiicTBUs, paboTaromux c
CYCTeHAMPOBAHHBIM KaTaJIN3aTOPOM.

Budapest, Eotvis Lorand Tudoményegyetem Kémiai-
Technolégiai Tanszéke.
Lrkezett: 1972. X. 18.

4.-p-D=Gliikoziloxi-dezoxibenzoinok eldallitasa és atalakitasa
7-p-p-gliikoziloxi-izoflavonokka
BOGNAR REZSO és LEVAI ALBERT

Az izoflavon-glikozidok szintézisére eddig
ismert és alkalmazott modszerek kozos jellemzdje,
hogy elGallitjak az izoflavon-aglikont és kiilonb6z8
védocsoportokkal — p-nitro-benzil-!, benzil-?, ben-
zoil-? vagy acetil-* — blokkoljak azokat a hidroxil-
csoportokat amelyek glikozilezését el kell keriilni.
A glikozilezést aceto-halogén-cukrokkal végzik elta-
volitjak a védGesoportokat és az acetatok elszap-

! R. Bognar and V. Szabé: Acta Chim. Acad. Sci. Hung.,
4. 383. 1954.

* L. Farkas, M. Négradi, H. Wagner und L. Horhammer :
Chem. Ber., 101. 2758. 1968. 2

3L. Farkas, M. Négridi, G. Mezey-Vindor and ¥ A.
Gottsegen: Acta Chim. Acad. Sci. Hung., 60. 293. 1969.

4 H. Wagner, L. Hirhammer, W. Béhringer und L. Far-
kas: Chem. Ber., 100. 101. 1967.

panositasa utan a megfelels izoflavon-glikozidokat
kapjak.

Wessely és munkatarsai® az ononin, Zemplén és
munkatarsai a szoforikozid® és a szoforabiozid? szer-
kezetfelderitése soran azt talalta, hogy az izo-
flavon-glikozidok heterogyiiridje ldgos hidrolizis
hatasara felnyilik és 2-hidroxi-dezoxibenzoin-gliko-
zidok képz6dnek. Ezt a reakciot kés6bb Szabd® rész-
letesebben is vizsgalta.

5 F. Wessely und F. Lechner: Monatsh. Chem., 57. 395.
1931.

7G. Zemplén und R. Bogndr: Ber., 75. 482. 1942.

8G. Zemplén, R. Bognar und L. Farkas: Ber., 76. 267.
1943.

8 Szabé V.: Kandidatusi disszertdcié, Debrecen, 1958.
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Mivel a legtsbb izoflavonszintézis kiindulasi
anyaga 2-hidroxi-dezoxibenzoin, igy a lebontasi
termékként kapott vagy szintetikusan elGallitott
2-hidroxi-dezoxibenzoin-glikozidok kiindulasi anya-
gai lehetnek az izoflavon-glikozidok elGallitasanak,
amennyiben a gyiriizarast sikeriil megvalésitani
a glikozidkétés felhasadasa nélkiil.

Tudomasunk szerint eddig csupan a 2-hidroxi-
-4-(tetra-O-acetil-fS-D- gluk0z1lox1) -dezoxibenzoin-
bél kiindulva Zemplén és munkatarsai® allitottak el
ezen az tton 2-metil-7-B-p-gliikoziloxi-izoflavont.

Jelen kozleményiinkben a 4-f-p-glitkoziloxi-
-dezoxi-benzoinok elgallitasaval és 7-p-p-gliikozil-
oxi-izoflavonokka torténd atalakitasaval kapesola-
tos kisérleteinkrdl szamolunk be.

Négy kiilonb6zé dezoxibenzoint — 4-hidroxi-
(I), 2.,4-dihidroxi- (II), 2,4-dihidroxi-4'-metoxi-
(IIT) és2,4-dihidroxi-4’-nitro-dezoxibenzoin (IV) —
reagaltattunk acetonos oldatban natrium-hidroxid
jelenlétében o-aceto-bréom-gliikézzal és a 4-(tetra-
-0-acetil-f-p-gliikoziloxi)-dezoxibenzoinokat (V—
VIII) kaptuk. Az acetatokat (V—VIII) metanolos

oldatban  natrium-hidroxiddal elszappanositva
4-fB-p-glitkoziloxi-dezoxibenzoinokat  (IX—XII)
nyertiink.
9 1. &~ aceto-brom-
- cellobioz
C\CHz / \ R? aceton
i s NaOH
} 2. absz. metanol
HO R
CH;ONa
0
g .
G \CHZORz
Rao R!

Az R, R? és R?jelentését az 1. tdbldzatban adtuk meg.

Az eléallitott dezoxibenzoin-glitkozidok izo-
flavon-gliikozidokka torténd atalakitasara két — az

agliikonok szintézisére ismert — mdédszer alkalmaz-
hatésagat vizsgaltuk meg.

A 2-metil-izoflavonok elGallitasara leirt!? ecet-
savanhidrid —natrium-acetattal végrehajtott gyii-
riizarasi reakeiét a VI, VII és VIII esetében végez-
tiik el.

1AC20
\CHz R _NaOAc _
2metanol
Gl(Ac),0 NaOH
VI=VIII
GIO 0 CHs
X=XV
CH,;0AC CH,OH
H (! 0 £ H 0 0
Gl(Ac), = =
“7 ac0’ \QAC H/ Y HO H. B/
H Ac (0] o

A kapott termékek minden esethen amorf
anyagok voltak, amelyekbsl a vart 2-metil-7-
-(tetra-O-acetil-f-p-gliikoziloxi)-izoflavonokat nem
tudtuk egységes anyagként kinyerni. Ez a tapasz-
talatunk megegyezik Zemplén és munkatarsai’
eredményével, és azzal indokolhaté, hogy a reak-
cioban nemcsak izoflavon, hanem a 2-hidroxi-
-dezoxbienzoin keton- és enolacetatja is képzdd-
hetil -1

Az amorf acetatokat metanolos oldatban nat-
rium-hidroxiddal révid ideig forraltuk és 2-metil-
-7--p-glitkoziloxi-izoflavonokat (XIII, XTIV, XV)
kaptunk. Ilyen kérilmények kozott ugyanis nem-

o -aceto~-brom -

-gltikoz 0
0 aceton Q R
a8 Sabf B R
3 Gl(Ac),0 0
HO 0 koﬁoﬂ(\\a\. (3
Xvil, XX eV XX XX
l \Y‘d(\d\(\
Ac,0
piridin
(R
etil-ortoformiat
piridin
X Xi piperidin
‘ .

9G. Zemplén, L. Farkas und A. Bien: Ber., 77. 452.
1944.

10 W, Baker and R. Robinson: J. Chem. Soc., 127. 1981.
1925.

1T, Széll, L. Dézsai, K. Zarindy and K. Menyhdrt:
Tetrahedron, 25. 715. 1969.

XVI, XVIi

12 V. Szabé und A. Lévai: Acta Phys. Chim. Debrecina,
15/16. 181. 1970.

13 V., Szabé, E. Farkas und A. Lévai: Acta Phys. Chim.
Debrecina, 15/16. 191. 1970.
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csak a glitkozid-acetatok elszappanosodasa, hanem
a Baker — Venkataraman-transzformdcié is meg-
torténik!s 3, és a kapott izoflavon-gliikozidok
elodllithatok és kristalyosan kinyerhetdk.

Mivel elsGsorban természetes izoflavon-glikozi-
dok elgallitasara alkalmas eljardst kivantunk ezen
az uton talalni, a masik, a Venkataraman* altal
kidolgozott etil-ortoformiéattal piridines kézegben
piperidin katalizator jelenlétében térténd gyfirii-
zarast talaltuk célravezetdnek.

A médszer kis valtoztatassal — a reagensek
mennyiségének és a reakciéidének megnovelése —
alkalmazhaténak bizonyult 2-hidroxi-4-j-pn-gliiko-
ziloxi-dezoxibenzoinok (X, XI), illetve 2-hidroxi-
-4-(tetra-O-acetil-f-p-gliikoziloxi)-dezoxibenzoinok
gylirtizarasara (VI, VII), és igy a vart 7-8-p-gliiko-
ziloxi-izoflavonokat (XVI, XVII), valamint ezek
tetra-O-acetatjait (XX, XXI) nyertiik.

Osszehasonlitasként 7-hidroxi- (XVIII) és 7-
-hidroxi-4’-metoxi-izoflavonbél (XIX) — a mar
ismert médon? — és a XVI, XVII ecetsavanhid-
rid—piridin elegyben térténd acetilezésével is
eléallitottuk a 7-(tetra-O-acetil-f-p-gliikoziloxi)-
(XX) és a 7-(tetra-O-acetil-B-p-gliikoziloxi)-4'-
-metoxi-izoflavont (XXT). A kiilonb6z6 Gton el5alli-
tott termékek minden szempontbhél azonosnak
bizonyultak.

Igy célkitiizésiinknek megfelelden sikeriilt
megvalésitani az egyik természetes izoflavon-
-glikozid, az ononin (7-8-p-gliikoziloxi-4'-metoxi-
-izoflavon, XVII) egy 1j szintézisét. Az ononint az
Ononis spinoesa-bél> ', majd a Trifolium pratense-
b6l és a Baptisia australis-hol'? izolaltak, szinté-
zisét pedig Zemplén és munkatéarsai’ valdsitottak
meg.

Készonetet mondunk a spektrumok felvételéért és az
értékeléshez adott segitségért R. Ddvid Fva, Dinya Zoltin
és Szabo Sdndor kollégiknak, az analizisek elvégzéséért
az analitikai laboratérium munkatdrsainak, valamint a
kisérleti munkékhoz nytjtott lelkiismeretes segitségéért
Hajnal Sandorné vegyésztechnikusnak. Munkénk a Magyar
Tudomanyos Akadémia tdmogatdsdval késziilt, amiért e
helyen is koszionetiinket fejezziik ki.

Kisérleti rész

A kozolt olvadaspontok nem korrigaltak.

Az ultraibolya-spektrumokat UNICAM SP 800 készii-
léken etanolos  oldatban, az infravirésspektrumokat
UNICAM SP 200 G késziiléken KBr tablettiban vettiik fel

4-(Tetra-O-acetil-f-p-gliikoziloxi ) -dezoxibenzoinok  elédl-
litasa

10 mmél dezoxibenzoint (I—1V) oldottunk 20 cm? ace-
tonban és hozzdadtunk 12 mmol a-aceto-brém-gliikozt és
6 cm? 2 n NaOH-oldatot. 24 6rdn at szobahdmérsékleten
riazattuk az elegyet, majd vizbe ontottiik és 109-0s ecet-
savval semlegesitettiik az oldatot. A kivalt olajos anyagot

etanolb6l kristilyositottuk és fehér kristdlyos terméket
(V—VIII) kaptunk.

4 V. R. Sathe and K. Venkataraman: Curr. Sci., 18. 373.
1949.

15 Hlasivetz: J. Prakt. Chem., 65. 415. 1855.

16 G. Schultz: Naturwiss., 52. 517. 1965.

17 K. R. Markham, W.T. Swift and T. J. Mabry: J. Org.
Chem., 33. 462. 1968.

4-B-p-Gliikoziloxi-dezoxibenzoinok elédllitdsa

2 mmoél 4-(tetra-O-acetil-3-p-gliikoziloxi)-dezoxiben-
zoint (V—VIII) oldottunk 20 em? metanol és 10 cm® n
NaOH-oldat elegyében. 10 percig vizfiirdén forraltuk és
1094-0s ecetsavval semlegesitettiik az oldatot. Az oldatbél
lehiités utan kivalt fehér kristalyos terméket (IX—XII)
sziirtitk és metanolbél kristalyositottuk.

Az elGallitott anyagok (V—XII) fizikai allandoéit és
analizisadatait az 1. és a 2. tdbldazatban foglaltuk Gssze.

2-Metil-7-f-p-gliikoziloxi-izof lavon (XIII)

1 g VI-b6l Zemplén és munkatdrsai? szerint végrehajtva
a gyfirlizarast, 0,4 g (539,) fehér kristalyos anyagot kaptunk.
Op.: 118—120 °C, [e]p = —38,5° (piridinben, ¢ — 0,7)
(irodalmi® op.: 104 114 °C, [«]p = —40,1° piridinben),
Tl (nm) (Ig €): 233 (4,35), 287 (3,91).

Analizis (Cy,H,,04.H,0, 432.40):
Szamitott: C: 58,669%,, H: 5,779,
Talalt: C: 58,480,, H: 5,669,

2-Metil-7-f-p-gliikoziloxi-4’-metoxi-izof lavon (X1V)

A XIII el6allitasanal alkalmazott kériillmények kozott
1 g VII-bél 30 cm? ecetsavanhidriddel és 3 g natrium-acetat-
tal amorf acetiatot kaptunk, amelyet 25 em? metanol
és 7T em® n NaOH-oldat elegyében hidrolizaltunk, és kelet-
kezett 0,3 g (409), fehér kristdlyos anyag. Op.: 202—
204 °C, [a]p = —26,6° (piridinben, ¢ = 0,3), Ahaa (nm)
(Ig &): 248 (4,28), 293 (4,02).

Analizis (Cp5H,,0,.H,0, 462,42):

Szamitott: C: 59,69%, H: 5,62%, OCH;: 6,709%,

Talalt: C: 59,389, H: 5,59%,, OCH,: 6,71Y%,

2-Metil-7-B-p-gliikoziloxi-4’-nitro-izof lavon (XV)

A XIII és XIV elsallitasanal alkalmazott koriillmények
kozott 1 g VIII-bél kaptunk 0,25 g (33%,) fehér kristdlyos
anyagot. Op.: 242—243 °C, [a]p = —30,0° (piridinben,
¢ = 0,5), AE2H (nm) (Ig &): 222 (4,12), 282 (3,92).

Analizis (Cy,H,,0,,N, 459,39):
Szdmitott: C: 57,51%,, H: 4,57%,, N: 3,05%
Talalt: C: 57,40%,, H: 4,53%,, N: 3,08%

7-B-p-Gliikoziloxi-izof lavon (XVTI)

0,5g X-et 2 cm?® etil-ortoformiat, 2 cm® absz. ’pi'ridin
és 3 csepp piperidin elegyében 14 6rén 4t forraltunk és jégre
ontottilk a reakciéelegyet. A kivalt terméket metanolbél
kristalyositottuk és 0,2 g (409,) fehér kristdlyos anyagot
kaptunk. Op.: 188—190 °C, [a]p = —33,3° (piri-
dinben, ¢ = 0,45) (irodalmi® op.: 178—179 °C, [a]p =
— —36,4° piridinben), AE01 (nm) (Ig ): 250 (4,32), 298
(3,89).

Analizis (CyH,0g. H,0, 418,37):
Szamitott: C: 60,28%,, H: 5,269,
Talalt: C: 60,80%,, H: 5,149%,

7-B-p-Gliikoziloxi-4’-metoxi-izof lavon (XVII)

A XVI elgallitasanal alkalmazott kérilmények kozott
1 g XI-bél kaptunk 0,3 g (30%,) fehér kristilyos anyagot.

Op.: 228230 °C, [a]p = —23,3° (piridinben, c=EOb6}%
(irodalmi® op.: 245 °C, [a]p = —24,2° piridinben), Amax.

(nm) (Ig €): 260 (4,42), 305 (3,87).

Analizis (CogHzs05, 430,40):
Szamitott: C: 61,399, H: 5,119%,, OCH,: 7,20%,
Talale:  C: 61,519, H: 5.159,, OCH,: 7,179,

1-(Tetra-0-acetil-f-p-gliikoziloxi ) -izof lavon (XX)

a) 2 g VI-ot 20 cm? etil-ortoformiat, 30 cm?® absz. piri-
din és 10 csepp piperidin elegyében 24 6rin 4t forraltunk,
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1. tablazat

Az eléallitott dezoxibenzoin-gliikozidok fizikai allandéi

| Irodalmi

R‘i 1‘ Re ’ R® ‘, Op-', oG IrodalO%i op-, Kite;:lrlés, | [’1]]) : [1]D
Vo[- H H Gl(Ac), 156158 = 30 —34,1° (piridinben, ¢ = 0,8) —
VS D ERE of S H Gl(Ac), 159—160 1599 37 —33,0° (kloroformban, ¢ = 1) | —24,3°
(kloroform-
ban)?
VII || OH | OCH; Gl(Ac), 152—153 — 20 —36,5° (piridinben, ¢ = 0,6) =
VIIEROH . “NO; Gl(Ac), 148—150 — 17 —25,0° (kloroformban, ¢ = 1) -
X H Gl 159—160 — 71 —41,9° (piridinben, ¢ = 0,9) -
o Sl 0 5 Gl bt Gl 181 —182 181—182° 85 —34,4° (piridinben, ¢ = 1) —67,1°
-kloroform-
ban)?
X1 |:OH  |'OCH, Gl 175—1176 1769 70 —34,0° (piridinben, ¢ = 0,5) -
XII | OH | NO, Gl 221—-223 — 81 —21,7° (piridinben, ¢ = 0,5) -
2. tablazat
Az elédllitott desoxibenzoin-gliikozidok ultraibolya-spektrum- és analizisadatai
771 i An;lizis = T RS TR G R L L gt
Osszegképlet Molsily A T VSzémitoﬁ(L Kok Talalt , 7:;‘:,‘(:" (nm) (Ig ¢)
C% | H% | Ac% | C% | H% | Ae%
V. 1CeeH5005: 542,52 | 61,96 5,53 30,9 |61,79 5,48 ‘ 3153 212 (4,08), 264 (4,13)
VI |CyeH 3,0;0 558,52 | 60,21 5,37 30,8 | 60,37 5,19 30,4 | 216 (4.16), 270 (4,12), 320 (3,80)
VII |C3oH 35044 588,55 |59,18 5,44 29,2 | 58,70 4,89 28,9 | 224 (4,16), 270 (4,14), 318 (3,82)
VIII 20014 603,50 | 55,81 4,68 28,5 55,57 4,82 27, | 216 (4,16), 274 (4,25), 310 (3,91)
IX [CyoH,:0, 374,38 | 64,17 5,88 — 63,63 6,04 212 (4,08), 268 (4.15)
X g0t 3a0% 390,38 | 61,53 5,64 — 60,94 5,73 - 216 (4,14), 274 (4,08), 320 (3,77)
X1 €L 04 420,40 |60,03 | 568 | — [59,96 | 5,63 | — 218 (4,17), 272 (4,15), 320 (3,83)
XII |CyoH,,0,,N 435,37 | 55,17 4,82 — 56,21 5,41 - 216 (4,17), 278 (4,27), 310 (3,93)

majd jégre ontottik a reakcidelegyet. A kivalt terméket
metanolbél kristdlyositottuk, és 0,8 g (409,) fehér kristdlyos
anyagot kaptunk. Op.: 156—157 °C.

b) 0,2 ¢ XVI-ot 5 cm? ecetsavanhidrid és 2 em? absz.
piridin elegyében acetileztiink és keletkezett 0,2 g (719%)
acetat. Op.: 156 —157 °C.

c) 2 g XVIII-at reagaltattunk o-aceto-brom-gliikkézzal
Zemplén és munkatdrsai® szerint, és kaptunk 1,2 g (25%)
XX-at. Op.: 156—157 °C [a]p = —26,7° (kloroformban,

¢=10) (irodalmi® op.: 154—156,5°C, [a]p = —14,8°,
Kkloroformban), 259 (nm) (Ig e): 248 (4,41), 296 (3,90).

Analizis (CyoH,50,,. 568.51):
Szamitott: C: 61,26%,, H: 4,929%,, Ac: 30,29,
Talalt: C: 61,309%,, H: 4,869%,, Ac: 30,69,

7-(Tetra-0-acetil-f-p-gliikoziloxi )-4’-metoxi-izof lavon
(XXTI)

a) A XX elgallitasanal alkalmazott koriilmények kozott
I,SgCVII-bﬁl kaptunk 0.8 g (51,69%,) XXI-et, op.: 186—
187 °C.

b) 0,3 g XVII-et 10 cm? ecetsavanhidrid és 5 cm? absz.
piridin elegyében acetileztiink és keletkezett 0,25 g (619%,)
acetat. Op.: 186—187 °C.

¢) 2¢g XIX-et reagéaltattunk o-aceto-brém-gliitkozzal
Zemplén és munkatarsai® szerint, és 0,8 g (189,) fehér kris-
talyos anyagot kaptunk. Op.: 186 —187 °C, [a]p = —26,0°
(kloroformban, ¢ =0,5) (irodalmi® op.: 183—184,5 °C,
[e]lp = —27.5°, kloroformban), L (nm) (Ig e): 260
(4,43), 300 (3,88).

Analizis (Cy3,H3,0,5, 598,54):
Szamitott: C: 60,209, H: 5,019, Ac: 28,7%,
Talalt: C: 60,169%,, H: 5,049,, Ac: 27,49,

A kiilonboz6 titon [a), b), ¢)] eléallitott termékek keve-
rék-olvaddspont-csikkenést nem mutattak.

Osszefoglalsis

Kiil6nb62z6 2,4-dihidroxi-dezoxibenzoinokbdl és
x-aceto-brom-gliik6zbél acetonos oldatban nat-
rium-hidroxid jelenlétében ismert médon 4-(tetra-
-0-acetil--p-gliikoziloxi)-dezoxibenzoinokat, ezelk-
bél pedig megfelels 4-p-p-gliikoziloxi-dezoxiben-
zoinokat allitottunk elé.

Az elGallitott dezoxibenzoin-gliikozidokat Zemp-
lén és munkatarsai moédszere szerint ecetsavanhid-
rid —natrium-acetattal torténd gyfiriizarassal 2-
-metil-7--p-gliikoziloxi-izoflavonokka, valamint
Venkataraman médszere szerint piridines oldatban
piperidinkatalizator jelenlétében etil-ortoformiat-
tal pedig 7-f-p-gliikkoziloxi-izoflavonokka és azok
tetra-0-acetatjaiva alakitottuk at. Ezzel megvalo-
sitottuk az ononin (XVII) 4j szintézisét.

Die Herstellung von 4-3-p-Glucosyloxy-des-
oxybenzoinen und deren Umwandlung in 7-3-p-
Glucosyloxy-isoflavone. R. Bogndr und A. Lévai

Die Reaktion von verschiedenartig substitu-
ierten 2,4-Dihydroxy-desoxybenzoinen mit o-Ace-
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tobromglucose in Aceton, in Anwesenheit von
NaOH lieferte 4-(Tetra-O-acetyl-p-p-glucosyloxy)-
desoxybenzoine, deren Verseifung 4-f-p-Glucosyl-
oxy-desoxybenzoine ergab.

Die hergestellten Desoxybenzoinglucoside wur-
den durch Ringschluff mit Essigsiureanhydrid/
Natriumacetat in 2-Methyl-7-(-D-glucosyloxy-iso-
flavone sowie mit Orthoameisensidureithylester in

Pyridin mit Piperidin als Katalysator in 7-8-b-
Glucosyloxy-isoflavone und deren Tetra-O-acetate
umgesetzt. Damit wurde eine neue Synthese des
Ononins (XVII) verwirklicht.

Debrecen, Kossuth Lajos Tudoményegyetem Szerves-
Kémiai Tanszéke.
Erkezett: 1972. X. 25.

Parolgasi folyamatok tanulmanyozasa forgé korongos
szinképelemzési médszerrel
LAKATOS ISTVAN

A parolgasi folyamatok tanulményozasa az
emissziés szinképelemzésben altalaban modelle-
zési nehézségbe iitkozik. Alapveté problémat
jelent, hogy a szikrakézben a vizsgalandé anyag
elgbzolgési folyamatat és jelenségeit el kell va-
lasztani a gerjesztési folyamatoktol és jelenségek-
t6l. A modellezés feladata ilyen feltételek mellett
az, hogy a parolgasi folyamatok tanulmanyozasa-
hoz olyan vizsgalati mintakat biztositson, ame-
lyek azonos atomi &sszetételiiek és tobbnyire
csak az elgdzolgés sebességében kiilonboznek egy-
mastol.

A természetes szénhidrogének fémtartalma-
nak vizsgalatakor felhasznalt! halogénezett szén-
hidrogének kozos tulajdonsidga, hogy hatasuk és
viselkedésiik a plazmaban azonos?, és oldészerha-
tasuk a kapott adatok szerint egyetlen fizikai tu-
lajdonsagra, a parolgashdk kiilonbségére vezet-
hetd vissza®. Ez végeredményben a modellezési
probléma megoldéasat jelentette, illetve a forgé
korongos szinképelemzési moédszer szerves kozeg-
ben torténé alkalmazasa a parolgasi folyamatok
tanulmanyozasanak 1j Gtjat nyitotta meg.

Kisérleti koriilmények

A parolgasi folyamatok tanulméanyozasa soran a forgd
korongos modszer kloroformos, szén-tetrakloridos, diklor-
-metanos, triklor-etilénes, tetraklér-etilénes, bromoformos
és vizes kizeghen torténd alkalmazasara keriilt sor. Az alkal-
mazott oldészerek REANAL- és Merck-gyartmanyok vol-
tak, analitikailag legtisztabb min8ségben.

A kisérletek soran felhasznalt modelloldatok kobaltra
nézve 1 g/dm?® koncentraciéjiak voltak. A fémet acetil-ace
tonato-kobalt(ITI) diketonkomplex alakjiban vittiikk oldat-
ba, amelyet laboratériumunkban szintetiziltunk megadott
receptira szerint’,

A felvételi koriillmények a kovetkezok voltak:

Spektrograf: Zeiss Q-24 kvarcspektrograf

Gerjesztesi mod: nagyfesziiltségli szikragerjesz-
tés

Gerjesztéberendezés: HFO-2 Feussner-rendszerii
szikragerjeszto

! Lakatos I., Lakatosné Szabé J., Milleyné Téth J., és
Wagner O.: V. Anyagvizsg. Kong., Budapest, 1970. III. 97. o.

*J. W. McTaggart: Plasma Chemistry in Electrical
Discharges. Elsevier Publ. Co., Amsterdam, 1967.

3 Lakatos I.: Magy. Kém. Folyéirat, 78. 318. 1972.

YT. Moeller: Inorganic Syntheses, Vol. V. MeGraw-Hill,
New York, 1957.

Gerjesztési paraméterek:

onindukecié:

kapacitas:
Elektrédok anyaga:
Fels elektréd:

Also elektrod:
Elektrodtivolsag:
Fordulatszam:

Megvilagitas:

Fényrekesz nyildsa:
Résszélesség:

Elgszikraztatasi id§:

Megvilagitasi idé:
Szinképlemez:
Lemezméret:
Kidolgozas:

1.5 mH

6,0 nF

nagy tisztasigu szinképszén

Ringsdorff RWO (3 mm 4t-
mérdjii belso furattal)

Elektrokarbon, SU-401 tipusi
korongelektrod

2 mm

6 és 10 ford./perc

hdromlencsés kizbensi leképe-
76s

5 mm

10 zm

0,5 perc

2,0 perc

Gevaert Scientia 34 B 50

6 24 cm

5 perc elshivas Kodak D 19 els-

hivéban, 20 °C-on;

10 mp megszakitas 2,59 -o0s ecet-
savoldatban;

10 perc rogzités savanyu fixir-
ben;

15 pere mosas desztillalt vizben

Szinképvonal-fotométer:  Zeiss G-II gyorsfotométer

A Kkisérleti eredmények és értelmezésiik

A forgé korongos szinképelemzési mdédszer
szerves kozeghen torténd alkalmazasaval sikeriilt
koriilhatarolni az oldészerek azon fizikai tulaj-
donsagat, amely a vonalintenzitasokat déntden
meghatarozza®. Megallapitast nyert, hogy a vonal-
intenzitasok forditottan aranyosak a parolgas-
hével és az oldészerhatas matematikailag beépit-
heté a Scheibe —Lomakin-egyenletbe:*

X

= *A‘—Ffb ct = Acn (].)

ahol A* az A-tél csak —1—-ben kiilonbozik.
AHP

* Jelolések:

1 a szinképvonalak intenzitasa

AH az oldészerek fajlagos parolgéshdje, cal/g
LY a szinképvonalak intenzitds-logaritmusa
b a parolgasi kitevd, allandé

¢ a koncentrécié
A, A%, n a Scheibe — Lomakin-egyenlet allandéi
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