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Ранее нами были описаны синтезы замещенных амидов 9-флуоре- 
тюн-4-карбоновой кислоты [1].  Некоторые из полученных соединений 
проявили инсектицидную активность. С целью изыскания новых инсек
тицидов синтезировано еще несколько амидов 9-флуоренон-4-карбоновой 
кислоты, имеющих в качестве заместителей в амидной группе остатки, 
содержащие фосфор.

Эти вещества получены из амида 9-флуоренон-4-карбоновой кисло
ты через трихлорфосфазо-9-оксофлуореноил-4 и дихлорангидрид 9-оксо- 
флуореноил-4-амидофосфорной кислоты по схеме:

В качестве исходного сырья использовался технический фенантрен, 
который подвергался озонолизу [2]. На основе продукта озонолиза 
фенантрена диметоксипероксида синтезировали дифеновую кислоту, a из̂  
нее 9-флуоренон-4-карбоновую [3]. Амид 9-флуоренон-4-карбоновой кис
лоты получен из ее хлорангидрида при действии аммиака.

Диалкиловые эфиры 9-оксофлуореноил-4-амидофосфорной кисло
ты — кристаллические вещества желтого цвета, нерастворимые в воде, 
труднорастворимые в эфире, легко — в бензоле, диоксане, ацетоне. П о
лученные соединения испытаны на инсектицидную активность на комнат
ной мухе. Как контактный яд наилучшие результаты показал дипропи- 
ловый эфир 9-оксофлуореноил-4-амидофосфорной кислоты.

T р и х л о р ф о с ф а з  0-9-0 к с о ф л у о р е н о и  л-4. 10,4 пятихлори-
стого фосфора, 11,15 2 амида 9-флуоренон-4-карбоновой кислоты и 100 мл  
сухого бензола помещают в колбу с обратным холодильником. Колбу  
погружают в водяную баню, имеющую температуру 65—70°С. Через 
15 минут реакция заканчивается. После охлаждения выпадают светло- 
желтые иглы, которые промывают небольшим количеством бензола, су
шат в вакуум-эксикаторе. Температура плавления 135°С, выход 78— 80% 
ют теоретического.
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Д и х л о р а н г и д р и д  9 - о к с о ф л у о р е н о и  л-4-a м и д о ф о с -  
ф о р н о й  к и с л о т ы .  К раствору 7,16 г трихлорфосфазо-9-оксофлуо- 
реноила-4 в 40 м л  бензола медленно по каплям добавляют 0,6 м л  без

водной муравьиной кислоты. Реакция 
идет с саморазогреванием. Дихлоран
гидрид выпадает в осадок, его от
фильтровывают, промывают бензолом, 
сушат в вакуум-эксикаторе. Темпера
тура плавления технического продук
та 207— 209°С, выход 96— 98% от тео
ретического. После перекристаллиза
ции из диоксана температура плав
ления 2 10°С. Анализ. Найдено %: 
С 49,27; И 2,65. Вычислено%: С 49,12; 
H 2,67.

А л к и л о в ы е  э ф и р ы  9 - о к с о -  
ф л у о р е н о и л  - 4-а м и д о ф о с ф о р- 
н о й  к и с л о т ы .  К охлажденному  
раствору 0,04 г-моля алкоголята нат
рия в 15 м л  соответствующего спирта 
небольшими порциями прибавляют
3,4 г (0,01 г-моля) дихлорангидрида 
9-оксофлуореноил - 4-амидофосфорной  
кислоты. После добавления всего ди
хлорангидрида смесь кипятят 15 ми
нут, заменяют обратный холодильник 
на прямой и отгоняют избыток спирта. 

Остаток растворяют в воде, раствор фильтруют. Фильтрат подкисляют 
соляной кислотой, при этом диалкиловый эфир выпадает в осадок. 
Характеристика полученных алкиловых эфиров 9-оксофлуореноил-4-ами- 
дофосфорной кислоты приведена в табл. 2.

Т а б л и ц а  2

Название
эфира

Т. пл., 
0C

Выход,
%

Содержание, %
углерода водорода

найд. вычис. найд. вычис.

Метиловый 220 66 58,43 58,01 4,33 4,23
Этиловый 183 58 60,58 60,32 4,82 4,98
Пропиловый 138 49 63,08 62,40 5,76 5,69

Т а б л и ц а  3
Зависимость выхода диэтилового эфира 9-оксофлуореноил-4-амидофосфорной 

кислоты от соотношения реагирующих веществ
Число

дихлор
ангидри

да

г-молей

этилата
натрия

Время
реакции,

мин

Температу
ра реакции, 

0C
Выход,

%

Т. пл. 
технич. 

продукта, 
0C

0,01 0,02 30 80 50 166— 168
0,01 0,03 30 80 68,5 173— 175
0,01 0,04 30 80 73 177— 180
0,01 0,05 30 80 72,5 177— 180
0,01 0,06 30 80 73 179— 180

Та б л и ц а  1
Зависимость выхода 

трихлорфосфазо-9-оксофлуореноила-4 
от температуры

Время реакции 15 минут

Темпера
тура ре

акции, 
0C

Выход,
%

Температу
ра плавл., 

0C

50 67 132-133
55 69 133— 134,E
60 76 134— 135
65 78 134— 135
70 77 134— 135
75 74 134— 135
80 65 133— 135
85 60 OO 00 1 CO сл

90 42 133— 135

74



1. Отработаны условия синтеза диметилового, диэтилового и дипро- 
пилового эфиров 9-оксофлуореноил-4-амидофосфорной кислоты.

2. Отработана методика синтеза промежуточного продукта для по
лучения этих эфиров — трихлорфосфазо-9-оксофлуореноила-4.

3. Определена инсектицидная активность полученных эфиров.

Выводы
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