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Д егидратация  9-(2-окси) этилкарбазола  над едким кали, при
водящ ая к получению интересного в практическом отношении 9— винил- 
карбазола ,  описана уж е давно (1). Некоторые условия этого синтеза 
были впоследствии уточнены (1, 2, 3, 4), так  как в первоначальном сооб
щении [(1)] не приведено никаких деталей.

Более подробное изучение факторов,, определяющих чистоту полу
чающегося при этом мономера, показало, что дегидратация 9-(2-окси) 
этилкарбазола  сопровождается побочными реакциями [(5)]. Одна из по
бочных реакций состоит в отщеплении оксиэтильной группы от 9-(2-ок- 
си) этилкарбазола  с образованием ацетальдегида и карбазола. Ранее 
приведенные методики рекомендуют смесь,, полученную после дегидра
тации,, обрабатывать водой для отделения щелочи, после чего выде
лять 9-винилкарбазол вакуум — перегонкой., При этом, карбазол,, об р а
зующийся при побочной реакции, попадает в конечный продукт и з а 
грязняет его. Однако оказалось,, что при нагревании смеси, 9-винилкар- 
базола с карбазолом  и едким кали карбазол может связываться в не
летучий калий-карбазол  и при вакуум-перегонке 9-винилкарбазол 
не загрязнялся  карбазоло,м. Поэтому с целью получения чистого 9-ви- 
нилкарбазола реакционную смесь,, образовавш уюся во время деги дра
тации не следует обрабатывать водой во избежание разложения 
калий-карбазола, а подвергать перегонке непосредственно после 
дегидратации., Этот прием позволяет связать образующийся карбазол  
при расщеплении 9-(2-окси) этилкарбазола  в нелетучий калий-кар
базол и предотвратить загрянение 9-винилкарбазола карбазолом. 
Следует отметить, что одновременно наблюдается еще одна побочная 
реакция превращение 9-(2-окси) этилкарбазола  в 9-карбазолилук- 
сусную кислоту,, что при некоторых условиях может служить способом 
ее получения [(6)], хотя и не сказывается на чистоте получаемого мо
номера.
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Ніиже приводится, рекомендуемая методика получения 9-винилкар- 
базола  с учетом побочной реакции образования карбазола .

9-винилкарбазол

Смесь 50 г 9- '(2-окси)-этилкарбазола (т. пл. 81— 82°С) с 8— 9 г 
гранулированного едкого кали в, колбе Вюрца емкостью 150— 200 мл 
расплавляю т нагреванием на  водяіной бане и затем нагреваю т на ме
таллической бане до 270° до н ачала  интенсивного выделения воды, на 
что требуется 3— 5 минут,, после чего продолж аю т нагревдние при у к а 
занной температуре 25 минут. Горячую смесь переносят в колбу Кляй- 
зена емкостью 200 мл с отводом, диаметр которого не менее 10 мм 
и отгоняют 9-віинилкарбазол при температуре 180— 190° (при давлении
10— 12 мм рт. ст.). Средний выход сырого 9-винилкарбазола состав
ляет 32,4 г. Вещество плавится при 59— 62°С и содержит следы непро
реагировавш его 9-(2-окси)- этил карбазола . П осле перекристаллизации 
из метанола выход 9-винилкарбазола с т. пл. 63— 64° составляет 27 г 
(60% ). М етано л долж ен быть перегнан над  едким кали (на 100 мл 
метанола добавляю т около 0,1 г едкого кали) .  Из фильтрата дополни
тельно путем, частичной отгонки растворителя и повторной перекри
сталлизации выпавшего осадка получают околоі 2,2 г 9-винилкарбазола 
с т. пл. 63— 64°. Общий выход 9-винилкарбазола 64% от теоретического. 
С одерж ание чистого вещества, определенное методом гидролитического 
оксиміирования в таком препарате 9-віинилкарбазола близко к 100%.

Из остатка, после перегонки могут быть выделены карбазол  
и 9-карбазолилуксусная кислота [(5, 6)].
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