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Nowe symetrycznie podstawione bis[(E)-styrylo-lareny oraz sposéb syntezy podstawionych

bis[(E)-styrylo-]arenéw

Przedmiotem wynalazku sa nowe symetrycznie podstawione bis[(E)-styrylo-Jareny o
ogélnym wzorze 1 oraz nowy sposodb syntezy nowych i znanych symetrycznie podstawionych
bis[(E)-styrylo-]arendéw o ogdlnym wzorze 1.

Symetrycznie podstawione bis[(E)-styrylo-]areny zawierajace skoniugowane wigzania
winylowe, charakteryzuja si¢ wiasciwosciami fotofizycznymi takimi jak absorpcja w zakresie
promieniowania widzialnego oraz wysokim molowym wspoiczynnikiem ekstynkcji fluorescencji.
Znajduja one praktyczne zastosowanie dzieki swoim wiasciwosciom fototechemicznym i
fotoelektrycznym.

Whasciwoscei fotoelektryczne oraz fotoluminescencyjne bis[{(E)-styrylo-]arenow zaleza w
istotnym stopniu od zawartosci poszczegolnych typdw wiazan trams-,(E) oraz cis- (Z) w nich
wystgpujacych. Potozenie pasm absorpcji jak i1 emisji promieniowania $wietlnego zalezy w
znacznym stopniu od zawartosci w czasteczce danego typu wiazania Z lub E. Wiazania typu Z
absorbuja w przy nizszych czgstotliwosciach fali i charakteryzuja si¢ nizsza wydajnoscia
kwantowa, tzn. niska emisja wtérna. Wiazania typu E absorbuja przy wyzszych czestotliwosciach
fali i charakteryzuja sie duza wydajnoscia kwantowa. W zaleznosci wigc od oczekiwanych
wilasciwosci optoelektronowych oraz przewidywanego zastosowania wskazane jest otrzymywanie
tych zwiazkow o Scisle zdefiniowanej konfiguracji i czystosci. Zwiazki zawierajace jednolity typ

wigzan wykazuja stosunkowo ostre pasma emisji, podczas gdy ich mieszanina jak i zwiazki



zawierajace obydwa typy wiazan w swojej strukturze moga wykazywac znaczne poszerzenie pasm
tak absorpcji jak i emisji.

Znanych jest kilka metod syntezy bis[(E)-(styrylo-)Jarenéw. Znane metody umozliwiaja
syntezg zwiazkéw charakteryzujacych si¢ roznym stopniem jednorodnos$i wiazan winylowych w
czasteczce.

W literaturze (1) ujawniono sposob otrzymywania 1,4-bis(4-chlorostyrylo)benzenu w reakcji
pomigdzy 1,4-bis(chlorometylo)benzenem a fosforynem trietylu w temperaturze 150 °C. Tak
otrzymany 1,4-ksylileno-bis(fosfonian dietylu) reaguje w obecnosci etanolanu sodu z 4-
chlorobenzaldehydem w temperaturze 30 °C. W celu zakoficzenia reakcji, do mieszaniny
reakcyjnej dodano etanol i ogrzewano przez 0.5 godziny w 60 °C otrzymujac 1,4-bis(4-
chlorostyrylo)benzen. Reakcja ta charakteryzuje si¢ do$¢ dobra stereoselektywnoscia dochodzaca
nawet do 90 % izomeru E.

W literaturze ujawniono (2, 3) sposob, z wykorzystaniem tzw. reakcji Hecka, syntezy
bis[(E)-(styrylo-)Jarenow polegajacy na katalizowanej kompleksami palladu reakcji sprzegania
pomigdzy diwinylobenzenem a haloarenami lub pomiedzy pochodnymi styrenu z dihaloarenami.
Zaréwno styren jak i diwinylobenzen moga ulega¢ homopolimeryzacji dajac niepozadane
zanieczyszczenia W postaci polimerdw. Metoda ta jest malo stereoselektywna gdyz zawartosé
wigzan winylowych typu cis jest stosunkowo duza, przekracza 2-3 %, i w znaczny stopniu zalezy
od rodzaju podstawnikéw w pierscieniach aromatycznych.

Z publikacji literaturowych (4,5,6, 7) znany jest sposob otrzymywania bis[(E)-(styrylo-
Y]arendw, polegajacy na reakcji sprzegania difunkcyjnych pochodnych aryloborowych z
haloalkenyloarenami - tzw. reakcji Suzuki-Miyaura. Metoda ta w wigkszo$ci przypadkdw jest w
wysokim stopniu stereoselektywna (czasem do 99%) jednakze jej stereoselektywnos¢ w znaczny
stopniu zalezy od rodzaju podstawnikéw w pierscieniach aromatycznych. Ponadto metoda ta jest
kosztowna, gdyz substraty sa drogie i czgsto trudne do otrzymania.

Celem wynalazku bylo opracowanie nowych bis[(E)-styrylo-larenow oraz taniej i
efektywnej metody otrzymywania znanych i nowych symetrycznie podstawionych bis[(E)-styrylo-

Jarenow.



Przedmiotem wynalazku sa nowe podstawione bis[(E)-styrylo-]areny o ogélnym wzorze 1,

ROI )]

- R oznacza atom: Cl lub Br,

w ktérym

- gdy R oznacza Cl wowczas Ar oznacza grupe 1,3- lub 1,2-fenylenows, 1,4-
tetrafluorofenylenowa,
- gdy R oznacza Br wowczas Ar oznacza grupe 1,3- lub 1,2-fenylenowa, 4,4’-bifenylenowa,
1,4-tetrafluorofenylenowg lub 2,5-tiofenylenowa,
W drugim aspekcie przedmiotem wynalazku jest sposob syntezy zwiazkéw o ogblnym
wzorze 1, w ktoérym:
- Ar oznacza grupe 1,4-(1,3 lub 1,2)fenylenowa, 4,4’-bifenylenowa, 1,4-tetrafluorofenylenowa
lub 2,5-tiofenylenowa,
- R oznacza atom: Cl; Br
polegajacy na reakcji desililujacego sprzegania, w obecnos$ci katalizatora desililujacego

sprzegania oraz aktywatora, odpowiedniego podstawionego 1,3-bis(styrylo)tetrametylodisiloksanu

O
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w ktdrym Z oznacza atom Cl lub Br, przy czym Z moze oznacza¢ dwa jednakowe lub rozne atomy,

0 0gdlnym wzorze 2,

z odpowiednim dihalogenoarenem o ogdlnym wzorze 3, w ktorym

X Ar——X

3)

- Ar posiada wyzej podane znaczenie,

- X oznacza atom jodu lub bromu,

przy czym X moze oznacza¢ dwa jednakowe lub rézne atomy. Reakcje prowadzi sie w

rozpuszczalnikach organicznych w atmosferze gazu obojetnego.



Jako katalizator reakcji desililujacego sprzegania stosuje sie zwiazek wybrany z grupy:
kompleksy palladu(0) lub zwiazki palladu(1) i (II).

Jako ukiad katalityczny desililujacego sprzegania stosuje si¢ rowniez zwiazki palladu(l) i (II)
w obecnosci odpowiedniej ilosci liganda wybranego z grupy: fosfiny, cykliczne aminy
trzeciorzedowe, w  szczegodlnosci tris(2-metylofenylo)fosfina, (P(o-tol);), Ph;PO, 1,4-
diazabicyklof2.2.2]oktan (DABCO), trifenylofosfina (PPh;). Ligandy te moga tworz¢ in situ
kompleksy ze zwiazkami palladu, ktore sg katalizatorami.

Korzystne jest stosowanie katalizatorow desililujacego sprzegania wybranych z grupy
[Pd(PPh;),], [Pd(dba),], [Pdy(dba);], [Pdy(dba);]xCHCI;, PdCl,, PdBr,, Pd(CH;COO),, Pd(OTf),,
[PACI(Ms-C3Hs)],, [PACL(PhCN),], [PdCly(PPh;),] (COD)PdBr,, [allilPdCl],, (PPh;),BnPdCl w
szczegblnosct kompleks palladu(0) [Pd,(dba)s).

Katalizatory desililujacego sprzegania stosuje si¢ w ilosci od 0,004 do 0,1 mola na jeden mol
1,3-bis(styrylo)tetrametylodisiloksanu.

Szczegodlnie korzystne jest stosowanie ok. 0,02 mola Pd,(dba); na jeden mol 13-
bis(styrylo)tetrametylodisiloksanu

Wiazanie Si-C w 1,3-bis(styrylo)tetrametylodisiloksanach jest stosunkowo trwate i malo
podatne na reakcje zwigzane z jego homolitycznym rozerwaniem z tego wzgledu w reakcji wedhug
wynalazku konieczne jest stosowanie aktywatora.

Jako aktywatory stosuje si¢ zwiazki wybrane z grupy: sole fluorkowe, Cs,CO;, Ag,O, Cul,
K,CO3;, NaOH, KOH, NaH, (CH;);SiOK, (CH;);SiONa. W szczegolnosci korzystne jest
stosowanie jako aktywatorow tris(dietyloamino)sulfonianu difluoro(trimetylo)krzemu (TASF), lub
fluorku tetrabutyloamoniowego (TBAF)

Aktywator stosuje si¢ w ilosci nie wigkszej niz 5 moli na jeden mol krzemu zwigzanego w
1,3-bis(styrylo)tetrametylodisiloksanie, korzystnie od 1,2 do 1,5 mola aktywatora na 1 mol krzemu.
Aktywator mozna wprowadzi¢ réownocze$nie ze wszystkimi reagentami ale korzystne jest jego
dodanie przed dodaniem katalizatora desililujacego sprzegania.

Korzystne jest stosowanie co najmniej 10% nadmiaru 1,3-diwinylotetrametylodisiloksanu

wzgledem dihalogenoarenu. Natomiast nizszy nadmiar lub niedomiar prowadzi do znacznego



zmniejszenia wydajnosci i obecno$¢ nieprzereagowanych substratow, co utrudnia pdzniejsze
oczyszczanie gtdéwnego produktu reakgji.

Reakcje desililujacego sprzegania, wedtug wynalazku, prowadzi si¢ w rozpuszczalnikach o
niskiej polarnosci, a w szczegodlnosei takich jak: dioksan, THF, eter dietylowy, benzen, toluen,
chlorobenzen, N-metylopirolidon, DMF czy dimetoksyetan lub ich mieszaninie.

Ze wzgledu na dobra rozpuszczalnosé katalizatorow i aktywatoréw oraz fatwos$¢ manipulacji
i niska toksycznos¢ korzystne jest stosowanie dioksanu.

Reakcja biegnie wydajnie w temperaturze 30-140 %C w zaleznosci od rodzaju uzytych
substratow.

W przypadku stosowania 1,3-bis((E)-4-bromostyrylo)tetrametylodisiloksanu wydajnos¢
procesu jest silnie zwiazana z temperatura, gdyz w miar¢ wzrostu temperatury gwattownie rosnie
szybkos$¢ konkurencyjnych reakeji polimeryzacji co wplywa na wydajnos¢ procesu jak rowniez
komplikuje procesy oczyszczania finalnego produktu jakim jest odpowiedni bis[(E)-styrylo-]aren.

W zaleznosci od rodzaju uzytych substratéw korzystne jest stosowanie nastgpujacych
temperatur:

- dijodoareny oraz 1,3-bis((E)-4-bromostyrylo)tetrametylodisiloksan - temperatury w zakresie
20-60 °C.

- dijodoareny oraz 1,3-bis((E)-4-chlorostyrylo)tetrametylodisiloksan - temperatury w zakresie
20-140 °C.

- dibromoareny oraz 1,3-bis((E)-4-chlorostyrylo)tetrametylodisiloksan - temperatury w zakresie
60-140 °C.

- dibromoareny oraz 1,3-bis((E)-4-bromostyrylo)tetrametylodisiloksan — temperatura ok. 60 °C
lub nieco wyzsza.

Reakcje syntezy wedlug wynalazku prowadzi si¢ w ogrzewanym reaktorze w atmosferze
osuszonego gazu obojetnego.

W celu ustalenia momentu zakonczeniu reakcji sprawdza si¢ konwersje 1,3-

bis(styrylo)tetrametylodisiloksanu za pomoca analizy GC lub GC-MS i jedli sa znaczne ilosci



substratu to wydtuza si¢ czas reakcji lub dodaje nowa porcje katalizatora desililujacego sprzegania
i wydluza sig czas reakcji az do uzyskania konwersji powyzej 99%.

Korzystne jest prowadzenie reakcji przy zachowaniu nastgpujacych proporcji pomigdzy
reagentami, katalizatorami desililujacego sprzggania i rozpuszczalnikami:

¢ 1 mol 1,3-bis(styrylo)tetrametylodisiloksanu
¢ 0.8 mola odpowiedniego halogenoarenu

¢ 1.2 mola TBAF-u

¢ 10 litréw dioksanu

¢ 0,02 mola Pd,(dba);

Po zakonczeniu reakcji wypadty osad produktu odsacza si¢ i przemywa tetrahydrofuranem, a
nastepnie przesacz oczyszcza si¢, korzystnie na kolumnie wypetnionej zelem krzemionkowym. Z
oczyszczonego przesaczu usuwa sig rozpuszezalnik. Sucha pozostatos¢ jest druga czescia produktu.
Obie czesci produktu taczy sie i suszy.

Odmiang sposobu, wedlug wynalazku, syntezy bis[(E)-styrylo-]arendéw o ogdlnym wzorze 1,
w ktérym Ar, R maja wyzej podane znaczenie jest sposob, ktéry polega na zastosowaniu sekwencji
(tzw. reakcja ,,one-pot”) dwoch reakcji: sililujacego sprzggania styrenu lub 4-halogenostyrenu z
1,3-diwinylotetrametylodisiloksanem, a nastepnie reakcji desililujacego sprzg¢gania powstalego w
pierwszym etapie podstawionego 1,3-bis(styrylo)tetrametylodisiloksanu z dihalogenoarenem o
ogblnym wzorze 2, w ktdrym Ar i X maja wyzej podane znaczenie.

Produkty otrzymane w pierwszej reakcji sa jednymi z substratow w drugiej reakcji. Produkty
reakcji sililujacego sprzegania moga, ale nie musza, by¢ uzyte w kolejnej reakcji desililujacego
sprzegania bez izolacji ze srodowiska reakcji.

W pierwszy etapie prowadzi si¢ reakcje sililujacego sprzegania styrenu lub 4-
halogenostyrenu z 1,3-diwinylotetrametylodisiloksanem w obecnosci katalizatora sililujacego
sprzegania w rozpuszczalniku organicznym.

Jako katalizator sililujacego sprzegania stosuje si¢ zwiazek wybrany z grupy: kompleks

RuHCI(CO)(PPhs)s, ([RuH(CI)(COY(PCys).]), [RuCl(CO)s]o).



Katalizatory sililujacego sprzggania stosuje si¢ w ilosci od 0,01 do 0,2 mola na jeden mol
1,3-diwinylotetrametylodisiloksanu. Ze wzgledéw ekonomicznych zalecane jest stosowanie ok.
0,02 mola RuHCKCO)(PPh3); na jeden mol 1,3-diwinylotetrametylodisiloksanu, ktora to ilos¢
umozliwia prowadzenie reakcji z optymalna szybkoscia i wydajnoscia. W przypadku stosowania
RuHCI(CO)(PPh;); korzystny wplyw na przebieg reakcji wywiera dodatek CuCl jako
kokatalizatora przy czym stosunek katalizatora do kokatalizatora miesci si¢ w przedziale od 1:1 do
1:5. Dodanie jako kokatalizatora chlorku miedzi(I) do mieszaniny reakcyjnej po ok. 5 minutach od
jej rozpoczecia, znacznie przySpiesza szybkos¢ reakcji 1 jej wydajnosé. Przy czym
najkorzystniejsze jest stosowanie trzykrotnego nadmiaru kokatalizatora. Stosowanie malych ilosci
katalizatora prowadzi do znacznego spowolnienia reakcji i wzrostu ilosci monopodstawionych
produktéw ubocznych.

Reakcje sililujacego sprzegania prowadzi si¢ w rozpuszczalnikach o temperaturze wrzenia
wyzszej niz 70 °C wybranych z grupy: benzen, toluen, chlorobenzen, pochodne eteru lub ich
mieszaninie, przy czym korzystnie stosuje si¢ dioksan.

Reakcja biegnie wydajnie w temperaturze 80-160°C (najczgsciej w 100°C).

W celu ustalenia momentu zakoficzeniu reakcji sprawdza sig konwersj¢ 1,3-diwinylo
tetrametylodisiloksanu za pomoca analizy GC lub GC-MS 1 jesli s znaczne ilosci substratu to
wydluza si¢ czas reakcji lub dodaje nowa porcj¢ katalizatora i wydtuza si¢ czas reakcji az do
uzyskania konwersji powyzej 99%.

W reakcji, sposobem wedtug wynalazku, stosuje si¢ nadmiar styrenu lub 4-halogenostyrenu
w stosunku do 1,3-diwinylotetrametylodisiloksanu. Stosunek styrenu lub 4-halogenostyrenu do 1,3-
diwinylotetrametylodisiloksanu powinien wynosi¢ 3:1 do 5:1. Korzystne jest stosowanie ok.4-
krotnego nadmiaru. Przy wigkszym nadmiarze reakcja przebiega szybciej, ale wzrasta ilos¢
ubocznych produktow polimeryzacji styrenu lub halogenostyrenéw, natomiast niski nadmiar
prowadzi do wzrostu ilosci mono-styrylopochodnych winylotetrametylodisiloksanu, co znacznie
zmniejsza wydajnos¢ zardwno pierwszego jak i drugiego etapu sekwencji reakcji i utrudnia
pbzniejsze oczyszczanie gidwnych produktéw. Powstawanie w pierwszym etapie produktu mono-

podstawionego szczegdlnie niekorzystnie wptywa na wydajnos¢ drugiego etapu.



Reakcje syntezy wedlug wynalazku w korzystnym wariancie prowadzi si¢ w ogrzewanym
reaktorze w atmosferze osuszonego gazu obojetnego. Substraty oraz katalizator sililujacego
sprzegania rozpuszcza sie, a nastepnie po ogrzaniu do temperatury ok. 100°C prowadzi sig reakcje
mieszajac do uzyskania maksymalnej konwersji. W przypadku gdy nie mozna uzyska¢ konwersji
1,3-diwinyloterametylosiloksanu powyzej 99% ze wzgledu np. na niekontrolowany ubytek styrenu
lub 4-halogenostyrenu wskazane jest dodanie kolejnej porcji tych reagentow. Konwersja ponizej
99% niekorzystnie wpltywa na przebieg drugiego etapu.

Jezeli w reakcji stosowany jest kokatalizator jest on wprowadzany do $rodowiska reakcji
dopiero w kilka minut po podgrzaniu mieszaniny reakcyjnej do temperatury ok. 100°C.

Przebieg i wydajnos¢ reakeji sililujacego sprzggania jest w istotnym stopniu zalezny od
rodzaju katalizatorow oraz wzajemnych stosunkéw pomigdzy reagentami, jak réwniez
katalizatorami sililujacego sprzggania a takze parametréw procesu. Mniejsze ilosci katalizatora
sililujacego sprzegania, lub kokatalizatora jak i krétszy czas reakcji powoduja powstawanie
znacznych ilosci produktu mono-podstawionego, co w istotny sposéb wplywa na wydajnosé
drugiego etapu, czyli desililujacego sprzg¢gania i z tego wzgledu wskazane jest stosowanie takich
parametrow, ktore skutecznie ograniczajg powstawanie niepozadanych produktéw ubocznych.

Korzystne jest prowadzenie reakcji przy zachowaniu nastgpujacych proporcji pomigdzy
reagentami, katalizatorami sililujacego sprzggania i rozpuszczalnikami:

¢ | mol 1,3-diwinylotetrametylodisiloksanu
¢4 mole odpowiedniego 4-halogenostyrenu
o2 litry dioksanu

¢ 0,02 mola RuHCI(CO)(PPh;);

¢ 0,06 CuCl

Drugi etap polega na reakcji desililujacego sprzegania otrzymanego w pierwszym etapie
odpowiedniego 1,3-bis(styrylo)tetrametylodisiloksanu z odpowiednim dihalogenoarenem, o
ogblnym wzorze 2 w ktérym Ar i X maja wyzej podane znaczenie, w obecnosci katalizatora

desililujacego sprzegania i aktywatora w rozpuszczalniku organicznym.



Po zakoniczeniu pierwszego etapu do mieszaniny reakcyjnej wprowadza sie odpowiedni
dihalogenoaren o ogdlnym wzorze 2, w ktorym Ar i X maja wyzej podane znaczenie, aktywator
oraz rozciencza sig do calkowitego rozpuszczenia substratow, po czym po calkowitym
rozpuszczeniu substratow dodaje sie katalizator desililujgcego sprzggania, a nastgpnie drugi etap
syntezy prowadzi si¢ w sposob analogiczny jak w przypadku wyzej opisanej syntezy
jednoetapowej pomiedzy odpowiednim 1,3-bis(styrylo)tetrametylodisiloksanem a odpowiednim
dihalogenoarenem stosujac wyzej podane katalizatory desililujacego sprzegania, aktywatory oraz
parametry i procedury.

Korzystne jest schlodzenie mieszany poreakcyjnej po pierwszym etapie do temperatury
ponizej 30°C, co umozliwi pelniejsza kontrolg wprowadzania substratow.

Reakcje syntezy wedlug wynalazku w korzystnym wariancie prowadzi si¢ w ogrzewanym
reaktorze w atmosferze osuszonego gazu obojetnego. Do mieszaniny reakcyjnej otrzymanej po
pierwszym etapie dodaje si¢ aktywator oraz odpowiednia ilo$¢ rozpuszczalnika, azeby substraty
ulegly catkowitemu a nastepnie dodaje si¢ katalizator i po ogrzaniu do temperatury ok. 30°C
prowadzi sie reakcje¢ mieszajac do uzyskania maksymalnej konwersji.

| Sposob wedlug wynalazku umozliwia otrzymywanie bis[(E)-styrylo-Jarenéw zawierajacych
ukfad wysokosprzezonych wigzan podwdjnych z bardzo wysoka stereoselektywnoscia (>99% (E))
przy zastosowaniu stosunkowo prostych, tanich i chemicznie stabilnych substratow.

Korzystna odmiana wynalazku, po zastosowanie metody ,,one-pot”, umozliwia znaczne
uproszczenie procesu oraz skrocenie czasu syntezy bis[(E)-styrylo-Jarendw, przy nieznacznym
tylko zmniejszeniu koncowych wydajnosci.

Sposdb syntezy symetrycznych bis[(E)-styrylo-]arenow wedlug niniejszego wynalazku
przedstawiono w ponizszych przyktadach, ktére ilustruja wynalazek, lecz nie ograniczaja jego
zakresu. Do pomiaru konwersji substratow stosowano aparat (GC-MS) Varian Saturn 2100T.
Strukture otrzymanych zwiazkéw potwierdzono przy uzyciu spektroskopii jadrowego rezonansu
magnetycznego (NMR). Absorpcje promieniowania IR mierzono w KBr spektrofotometrem
Brucker ITS 113v. Analiz¢ masowa (EI-MS) wykonano na aparacie AMD (Harpstedt, Niemcy)

Intectra model 402.



Przyktad 1
W reaktorze o pojemno$ci 15 ml zaopatrzonym w chlodnicg zwrotng, i mieszadlo
magnetyczne, w atmosferze argonu, umieszczono: 021 g (0,5 mmola) 1,3-bis((E)-4-
chlorostyrylo)tetrametylodisiloksanu 5.0 ml dioksanu 0.13g (0,4 mmola) 1,4-dijodobenzenu, 0.32¢g
(1.2 mmola) fluorku tetrabutyloamoniowego (TBAF) i 9.16mg (0.01 mmola) kompleksu palladu
[Pd,(dba);]. Uktad ogrzewano w temperaturze 30 °C przez 8 h. Powstaly osad produktu odsaczono
i przemyto tetrahydrofuranem, a przesacz naniesiono na kolumn¢ wypelniona zelem
krzemionkowym. Po zakonczeniu rozdziatu eluent odparowano a odzyskany produkt potaczono z
uprzednio odsaczonym osadem 1 wysuszono pod préznia. Uzyskano 0.137 g 1,4-bis(4-
chlorostyrylo)benzenu, co stanowito 98% wydajnosci teoretycznej.
Z6lty proszek; wydajnosé: 98%; t.t.=299-302°C.
IR (KBr, cm™): 3017.8, 2971.0, 1646.2, 1587.9, 1485.9, 1419.6, 1270.2, 1117.4, 1098.2, 1037.1,
970.2, 832.1, 773.8, 545.9.
'H NMR (DMSO-ds): § = 7.93 (m, 4H, CIC4H,), 7.68 (d, J=15.2 Hz, 2H, C¢H,-CH), 7.63 (s, 4H,
CsHy), 7.46 (m, 4H, CIC¢H,), 7.44 (d, J/=15.8 Hz, 2H, CIC¢H,-CH),
MS (EI): m/z (%)= 354 (19), 353 (30), 352 (71), 351 (35), 350 (100), 315 (6), 314 (7), 280 (13),
279 (20), 278 (21), 277 (14), 276 (12), 265 (11), 212 (13), 204 (6), 203 (22), 202 (27),
178 (19), 176 (16), 151 (7), 140 (22), 139 (25), 125 (9), 101 (10);
(EI): m/z obl. dla Cy,H;6Cly: 350.0629; otrzymano: 350.0606
Przykiad 2
W reaktorze o pojemnosci 15 ml, zaopatrzonym w chlodnicg zwrotnga i mieszadlo
magnetyczne w atmosferze argonu, umieszczono 9.52mg (0.01 mmola) kompleksu rutenu
[RuHCI(CO)(PPh;);], 1.0 ml osuszonego i odtlenionego dioksanu, 0.1g (0.5 mmola) 1,3-
diwinylotetrametylodisiloksanu oraz 0.277g (2.0 mmola) 4-chlorostyrenu. Uklad umieszczono w
tazni olejowej i ogrzewano w temperaturze 100 °C w przeplywie argonu przez 5 minut. Nastepnie
do mieszaniny reakcyjnej dodano 2,97mg (0.03 mmola) chlorku miedzi(I) jako kokatalizatora i
catos¢ ogrzewano jeszcze przez 24 h. Postgp reakcji kontrolowano za pomoca analiz GC i GCMS,

az do catkowitego przereagowanial,3-diwinylotetrametylodisiloksanu ( konwersja powyzej 99%).
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Nastegpnie mieszaning schlodzono do temperatury pokojowej, a po schlodzeniu do naczynia
reakcyjnego, w atmosferze argonu, wprowadzono: 4.0 ml dioksanu, 0.13g (0,4 mmola) 1,4~
dijodobenzenu, 0.32g (1.2 mmola) fluorku tetrabutyloamoniowego (TBAF), a nastepnie po
rozpuszczeniu si¢ substratow dodano 9.16 mg (0.01 mmola) kompleksu palladu [Pd,(dba);]. Uktad
umieszczono ponownie w tazni olejowej i utrzymujac temperature 30 °C pozostawiono na 8 h.
Powstaly osad odsaczono, a przesacz naniesiono na kolumne wypelniong zelem krzemionkowym.
Po zakonczeniu rozdzialn eluent odparowano a odzyskany produkt potaczono z uprzednio
odsaczonym osadem i wysuszono pod proznia. Uzyskano 0.136 g 1,4-bis(4-chlorostyrylo)benzenu,
co stanowito 98% wydajnosci teoretyczne;j.
76ty proszek; wydajno$é: 98%; t.t.=299-302°C.
IR (KBr, cm™): 3017.8, 2971.0, 1646.2, 1587.9, 1485.9, 1419.6, 1270.2, 1117.4, 1098.2, 1037.1,
970.2, 832.1, 773.8, 545.9.
'H NMR (DMSO-d,): 8 = 7.93 (m, 4H, CIC4H,), 7.68 (d, /=15.2 Hz, 2H, C¢H,-CH), 7.63 (s, 4H,
C¢Hy), 7.46 (m, 4H, CIC¢Hy), 7.44 (d, J=15.8 Hz, 2H, CIC¢Hs-CH),
MS (EI): m/z (%)= 354 (19), 353 (30), 352 (71), 351 (35), 350 (100), 315 (6), 314 (7), 280 (13),
279 (20), 278 (21), 277 (14), 276 (12), 265 (11), 212 (13), 204 (6), 203 (22), 202 (27), 178
(19), 176 (16), 151 (7), 140 (22), 139 (25), 125 (9), 101 (10);
(EL): m/z obl. dla C5,H;Cly: 350.0629; otrzymano: 350.0606
Przyktad 3
W warunkach jak w przykladzie 2 przeprowadzono w pierwszym etapie reakcje pomigdzy
0.1g (0.5 mmola) 1,3-diwinylotetrametylodisiloksanu a 0.366g (2.0 mmola) 4-bromostyrenu w
obecnosci 9.52mg [RuHCHCO)(PPh;);] i 1 ml dioksanu, a w drugim etapie uzyto 0.13g (0,4
mmola) 1,4-dijodobenzenu, 4 ml dioksanu, 0.32g TBAF oraz 9.16mg [Pd,(dba);]. Drugi etap
prowadzono w temperaturze 30 °C.
Otrzymano 0,213 g 1,4-bis((E)-4-bromostyrylo)benzenu (wydajnos¢: 97%); w postaci

z6Mtego proszku o t.t.=345-348°C.
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IR (KBr, cm-1): 3016.9, 2957.9, 2873.2, 1907.8, 1701.3, 1636.3, 1583.2, 1484.4, 1419.9, 1076.7,
1009.1, 971.2, 830.2.

IH NMR (DMSO-d6): § = 7.92 (d, J=8.5 Hz, 4H, BrC¢H,), 7.85 (m, 4H, C4H,), 7.58 (m, 4H,
BrCeH.), 7.60 (d, J=16.0 Hz, 2H, C¢H,-CH), 7.32 (d, J=16.1 Hz, 2H, BrCsH,-CH),

MS (EI): m/z (%)= 442 (62), 440 (100), 438 (61), 386 (18), 384 (18), 279 (35), 278 (32), 203 (23),
202 (29), 189 (13), 178 (37), 152 (14), 140 (21), 132 (22), 126 (19), 102 (19); HRMS

(EI): m/z obl. dla Co;H;¢ °Br¥'Br: 439.9598; otrzymano: 439.9572.

Przyklad 4
W warunkach jak w przykladzie 2 przeprowadzono w pierwszym etapie reakcje pomigdzy
0.1g (0.5 mmola) 1,3-diwinylotetrametylodisiloksanu a 0.366g (2.0 mmola) 4-bromostyrenu w
obecnosci 9.52mg [RuHCI(CO)(PPh;);] 1 1 ml dioksanu, a w drugim etapie uzyto 0.13g (0,4
mmola) 1,3-dijodobenzenu, 4 ml dioksanu, 0.32g TBAF oraz 9.16mg [Pd,(dba);]. Drugi etap
prowadzono w temperaturze 30 °C.
Otrzymano 0,200 g 1,3-bis((E)-4-bromostyrylo)benzenu (wydajnos$¢: 91%); w postaci
26ttego proszku o t.t=192-195°C.
IR (KBr, cm-1): 3012.0, 2970.7, 1605.5, 1486.3, 1251.9, 1109.3, 1022.9, 987.4, 883.0, 846.0,
791.2.
IH NMR (CDCI3): 6 = 7.63 (s, 1H, CsHy), 7.48 (d, J=16.0 Hz, 2H, CsH,s-CH), 7.01 (d, J=16.2 Hz,
2H, BrC¢Hy-CH), 7.50-7.10 (m, 11H, Ar),
13C NMR (CDCI3): 6 =137.4,136.1, 131.8, 131.4, 130.5, 129.1, 128.0, 127.8, 126.0, 125.5.
MS (EI): m/z (%)= 442 (6), 441 (6), 440 (9), 438 (12), 287 (25), 286 (57), 285 (29), 284 (53), 260
(20), 258 (23), 220 (45), 206 (32), 205 (100), 204 (60), 202 (62), 179 (50), 178 (69), 176
(26), 152 (25), 147 (28), 131 (39), 103 (41), 101 (37);
(EI): m/z obl. dla C,Hs"°Br*'Br: 439.9598; otrzymano: 439.9584.
Przyktad 5
W warunkach jak w przykladzie 2 przeprowadzono w pierwszym etapie reakcje pomigdzy

0.1g (0.5 mmola) 1,3-diwinylotetrametylodisiloksanu a 0.277g (2.0 mmola) 4-chlorostyrenu w
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obecnosci 9.52mg [RuHCI(CO)(PPhs);] i 1 ml dioksanu a w drugim etapie uzyto 0.13g (0,4
mmola) 1,3-dijodobenzenu, 4 ml dioksanu, 0.32g TBAF oraz 9.16mg [Pd,(dba);]. Drugi etap
prowadzono w temperaturze 70°C.
Otrzymano 0,158 g 1,3-bis((E)-4-chlorostyrylo)benzenu (wydajnos¢: 90%); w postaci jasno-
z6ltego proszku o; tt.=178-182°C.
IR (KBr, cm-1): 3434.6, 3013.3, 2924.3, 1909.7, 1645.4, 1587.6, 1575.8, 1490.2, 1420.9, 1400.1,
1092.2,1011.8,970.2, 855.1, 820.4, 691.4, 514.1.
1H NMR (THF-d8): 8 = 7.72 (s, 1H, C¢Hy), 7.54 (d, J=16.0 Hz, 2H, CsH,-CH), 7.10 (d, J=16.0 Hz,
2H, CIC¢H4-CH), 7.50-7.10 (m, 11H, Ar),
13C NMR (CDCI3): 8 = 138.6, 137.3, 133.8, 130.1, 129.7, 129.6, 128.7, 128.4, 126.8, 125.6.
MS (EI): m/z (%)= 354 (28), 353 (28), 352 (84), 351 (40), 350 (100), 315 (18), 314 (13), 280 (30),
279 (28), 278 (38), 277 (25), 276 (29), 265 (29), 212 (24), 204 (20), 203 (52), 202 (55),
178 (25), 151 (13), 125 (15), 101 (13),
(EI): m/z obl. dla Cy;H 6" Cly: 350.0629; otrzymano: 350.0618
Przyktad 6
W warunkach jak w przyktadzie 2 przeprowadzono w pierwszym etapie reakcje pomigdzy
0.1g (0.5 mmola) 1,3-diwinylotetrametylodisiloksanu a 0.366g (2.0 mmola) 4-bromostyrenu w
obecnosci 9.52mg [RuHCI(CO)(PPh;);] i 1 ml dioksanu, a w drugim etapie uzyto 0.13g (0,4
mmola) 1,2-dijodobenzenu, 4 ml dioksanu, 0.32g TBAF oraz 9.16mg [Pd,(dba);]. Drugi etap
prowadzono w temperaturze 30 °C.
Otrzymano 0,180 g 1,2-bis((E)-4-bromostyrylo)benzenu (wydajnos$¢: 82%); w postaci
zottego oleju.
IR (KBr, cm-1): 3058.2, 2957.4, 1669.0, 1591.7, 1437.6, 1182.4, 1120.1, 1028.1, 998.0, 754.3,
722.1,694.5, 541.7.
1H NMR (CDCI3): 8 = 7.50-7.10 (m, 14H, Ar), 7.01 (d, J=16.2 Hz, 2H, BrC¢H,-CH),
13C NMR (CDCI3): 8 =139.3, 131.7, 131.3, 130.2, 129.0, 128.9, 127.9, 125.4, 119.7.
MS (ED): m/z (%)= 442 (15), 441 (9), 440 (21), 438 (21), 365 (24), 363 (17), 287 (11), 286 (14),

285 (15), 284 (21), 271 (72), 269 (64), 220 (42), 219 (88), 206 (33), 205 (100), 204 (78),
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203 (65), 179 (50), 189 (45), 178 (50), 176 (27), 169 (69), 152 (28), 147 (18), 131 (44),
103 (30), 101 (19);
(EI): m/z obl. dla Cy,H,s °Br®'Br: 439.9598; otrzymano: 439.9606.
Przyktad 7
W warunkach jak w przykladzie 2 przeprowadzono w pierwszym etapie reakcje pomigdzy

0.1g (0.5 mmola) 1,3-diwinylotetrametylodisiloksanu a 0.277g (2.0 mmola) 4-chlorostyrenu w

obecnosci 9.52mg [RuHCI(CO)(PPhs);] i 1 ml dioksanu a w drugim etapie uzyto 0.13g (0,4

mmola) 1,2-dijodobenzenu, 4 ml dioksanu, 0.32g TBAF oraz 9.16mg [Pd,(dba);]. Drugi etap

prowadzono w temperaturze 70°C.
Otrzymano 0,151 g 1,2-bis((£)-4-chlorostyrylo)benzenu (wydajnos¢: 86%); w postaci jasno-
26ttego proszku o; tt.= 58—63°C

IR (KBr, cm-1): 3025.2, 2955.8, 1685.7, 1591.1, 1489.2, 1449.9, 1402.9, 1259.6, 1176.7, 1088.4,
1011.0, 958.1, 855.8, 804.6, 747.1, 701.3, 523 .4.

IH NMR (CDCI3): 8 = 7.57 (d, J=16.2 Hz, 2H, C¢H,-CH), 7.50-7.25 (m, 12H, Ar), 6.94 (d, J=16.2
Hz, 2H, CIC¢H,-CH),

[3C NMR (CDCI3): 8 = 135.9, 133.4, 130.3, 130.2, 128.9, 128.0, 127.8, 127.0, 126.7.

MS (EI): m/z (%)= 354 (6), 353 (9), 352 (25), 351 (16), 350 (36), 315 (11), 314 (7), 281 (14), 279
(11), 278 (13), 277 (10), 276 (16), 265 (8), 227 (43), 226 (46), 225 (100), 204 (44), 203
(41),202 (38), 178 (31), 151 (15), 125 (61), 101 (20);

(ED): m/z obl. dla C,,H,°Cly: 350.0629; otrzymano: 350.0642

Przykiad 8

W warunkach jak w przyktadzie 2 przeprowadzono w pierwszym etapie reakcje pomiedzy

0.1g (0.5 mmola) 1,3-diwinylotetrametylodisiloksanu a 0.366g (2.0 mmola) 4-bromostyrenu w

obecnosci 9.52mg [RuHCI(CO)(PPh;);] i 1 ml dioksanu, a w drugim etapie uzyto 0.161 g (0,4

mmola) 4,4’-dijodotetrafluorobenzenu, 9 ml dioksanu, 0.32g TBAF oraz 9.16mg [Pd,(dba);]. Drugi

etap prowadzono w temperaturze 30 °C.
Otrzymano 0,110 g 1,4-bis((E)-4-bromostyrylo)-2,3,5,6-tetrafluorobenzenu (wydajnos¢:

43%); w postaci zoktego proszku o t.t.= 154-158 °C.
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IR (KBr, cm-1): 2988.0, 2958.1, 2873.4, 1628.1, 1585.7, 1472.7, 1396.9, 1242.1, 1109.2, 1070.9,
1029.9, 1008.2, 969.2, 922.0, 880.6, 808.2, 736.0.

1H NMR (DMSO-d6): 6 = 7.55 (d, J=8.5 Hz, 4H, BrCsH,), 7.48 (d, J=8.7 Hz, 4H, BrC¢H,), 7.12
(d, J=14.8 Hz, 2H, BrC¢H4,-CH), 6.76 (d, J=14.8 Hz, 2H, C¢F,-CH),

13C NMR (DMSO-d6): & = 142.9, 139.3, 136.3, 134.2, 132.0, 131.7, 130.2, 128.4, 120.6.

MS (EI): m/z (%)= 514 (11), 512 (11), 511 (4), 510 (8), 461 (15), 460 (28), 458 (24), 365 (21), 364
(34), 363 (21), 305 (17), 303 (32), 278 (18), 225 (27), 220 (42), 219 (100), 217 (22), 185
(47), 183 (53), 171 (49), 169 (53), 133 (21), 131 (72), 128 (52), 103 (51), 101 (21);

(ED): m/z obl. dla Co,H,, " Br¥'BrF4: 511.9221; otrzymano: 511.9214.

Przyktad 9

W warunkach jak w przyktadzie 2 przeprowadzono w pierwszym etapie reakcje pomiedzy

0.1g (0.5 mmola) 1,3-diwinylotetrametylodisiloksanu a 0.277g (2.0 mmola) 4-chlorostyrenu w

obecnosci 9.52mg [RuHCI(CO)(PPh;);] i 1 ml dioksanu a w drugim etapie uzyto 0.161 g (0,4

mmola) 4,4’-dijodotetrafluorobenzenu, 9 ml dioksanu, 0.32g TBAF oraz 9.16mg [Pd,(dba);]. Drugi

etap prowadzono w temperaturze 30°C.

Otrzymano 0,107 g 1,4-bis((E)-4-chlorostyrylo)-2,3,5,6-tetrafluorobenzenu (wydajnos¢:

51%); w postaci zottych krysztaléw o; t.t.= 162—166 °C

IR (KBr, em™): 3027.9, 3009.6, 2923.0, 1620.1, 1589.7, 1486.9, 1401.1, 1245.3, 1089.5, 1011.0,
994.3, 967.4, 929.6, 852.6, 800.9.

IH NMR (DMSO-d6): 6 = 7.55 (d, J=8.5 Hz, 4H, CICsH,), 7.41 (d, J=8.5 Hz, 4H, CIC¢Hy), 7.17
(d, J=15.2 Hz, 2H, CIC¢H,-CH), 6.76 (d, J=14.9 Hz, 2H, C¢F,-CH),

13C NMR (DMSO-d6): 6 =169.2, 142.7, 135.7, 134.8, 133.4, 128.6, 127.9, 114.2, 105.2.

MS (EI): m/z (%)= 426 (9), 425 (9), 424 (17), 423 (9), 422 (32), 352 (14), 350 (15), 314 (10), 312
(21), 288 (26), 286 (55), 276 (58), 274 (63), 241 (41), 239 (70), 227 (30), 225 (57), 205
(43), 204 (100), 203 (72), 202 (62), 151 (26), 149 (32), 127 (60), 125 (66), 103 (24), 101
(53);

(ED): m/z obl. dla C,H, CLF,: 422.0252; otrzymano: 422.0252.
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Przyklad 10
W warunkach jak w przyktadzie 2 przeprowadzono w pierwszym etapie reakcje pomiedzy
0.1g (0.5 mmola) 1,3-diwinylotetrametylodisiloksanu a 0.366g (2.0 mmola) 4-bromostyrenu w
obecnosei 9.52mg [RuHCI(CO)(PPh;);] i 1 ml dioksanu, a w drugim etapie uzyto 0.178 g (0,4
mmola) technicznego 4,4’-dijodobifenylu (90%), 9 ml dioksanu, 0.32g TBAF oraz 9.16mg
[Pdy(dba);]. Drugi etap prowadzono w temperaturze 30 °C.
Otrzymano 0,252 g 4.4’-bis((E)-4-bromostyrylo)bifenylu (wydajnosé: 98%); w postaci
z6ttego proszku o t.t>340 °C.
IR (KBr, cm™): 3440.8, 3016.7, 2923.7, 2852.3, 1904.0, 1632.2, 1580.8, 1495.5, 1484.6, 1403 4,
1073.9, 1007.6, 969.7, 828.4, 819.9, 720.4, 529.0.
IH NMR (THF-d8): 6 = 7.77 (d, J=8.6 Hz, 4H, BrC¢H,), 7.62-7.20 (m, 14H, Ar), 7.18 (d, J=14.8
Hz, 2H, BrCsH,;-CH),
13C NMR (THF-d8): 6 = 140.9, 138.8, 137.7, 132.6, 129.7, 129.4, 129.0, 128.0, 127.7, 121.9.
MS (EI): m/z (%)= 518 (3), 517 (3), 516 (8), 514 (6), 464 (14), 463 (34), 462 (100), 461 (42), 460
(99), 254 (67), 253 (88), 252 (85), 250 (19), 178 (17), 177 (11), 176 (16), 152 (17), 127
(18), 126 (29), 102 (15);
(EI): m/z obl. dla CpsHae”Br¥'Br: 515.9911; otrzymano: 515.9906.
Przyktad 11
W warunkach jak w przykladzie 2 przeprowadzono w pierwszym etapie reakcj¢ pomiedzy
0.1g (0.5 mmola) 1,3-diwinylotetrametylodisiloksanu a 0.277g (2.0 mmola) 4-chlorostyrenu w
obecnosei 9.52mg [RuHCI(CO)(PPhs);] i 1 ml dioksanu, a w drugim etapie uzyto 0.178 g (0,4
mmola) technicznego.4,4’-dijodobifenylu ( 90%), 9 ml dioksanu, 0.32g TBAF oraz 9.16mg
[Pdy(dba)s]. Drugi etap prowadzono w temperaturze 30°C.
Otrzymano 0,200 g 4,4’-bis((E)-4-chlorostyrylo)bifenylu (wydajnos¢: 94%); w postaci
z6tego proszku o; tt.=303-307 °C.
IR (KBr, cm-1): 3018.2, 2921.1, 1904.8, 1668.9, 1585.6, 1496.0, 1487.5, 1405.6, 1098.7, 1010.7,
999.5, 969.9, 829.4, 721.0, 530.8.

1H NMR (DMSO-d6): 6 = 7.80-7.30 (m, Ar).
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MS (EI): m/z (%)= 430 (29), 429 (28), 428 (78), 427 (42), 426 (100), 392 (9), 391 (8), 390 (9), 318
(6), 316 (15), 265 (20), 255 (13), 254 (25), 253 (31), 214 (17), 213 (25), 212 (12), 179
(12), 178 31), 177 (23), 176 (21), 127 (15), 126 (18), 125 (14), 101 (12);
(EI): m/z obl. dla C23H2035C12: 426.0942; otrzymano: 426.0932.
Przykiad 12
W warunkach jak w przykladzie 2 przeprowadzono w pierwszym etapie reakcj¢ pomigdzy
0.1g (0.5 mmola) 1,3-diwinylotetrametylodisiloksanu a 0.366g (2.0 mmola) 4-bromostyrenu w
obecnosci 9.52mg [RuHCI(CO)(PPhs);] i 1 ml dioksanu, a w drugim etapie uzyto 0.134 g (0,4
mmola) 2,5-dijodotiofenu, 4 ml dioksanu, 0.32g TBAF oraz 9.16mg [Pd,(dba);]. Drugi etap
prowadzono w temperaturze 30 °C.
Otrzymano 0,198 g 2,5-bis((£)-4-bromostyrylo)tiofenu (wydajnosé: 89%); w postaci
brazowego proszku o t.t=188-191 °C.
IR (KBr, cm-1): 3636.3, 3027.0, 2958.8, 2924.5, 2855.3, 1615.1, 1599.0, 1484.1, 1072.8, 1007 4,
960.7, 947.6, 854.7, 808.5, 540.8.
IH NMR (CDCI3): 8 = 7.46 (d, J=8.5 Hz, 4H, BrCsH,), 7.32 (d, J=8.5 Hz, 4H, BrCsHy), 7.16 (d,
J=16.2 Hz, 2H, C,H,S-CH), 6.96 (s, 2H, C4H,S), 6.83 (d, J=16.2 Hz, 2H, BrCsH,-CH),
13C NMR (CDCI3): 6 = 141.7, 135.7, 131.8, 128.9, 127.7, 127.3, 122.3, 121.3.
MS (EI): m/z (%)= 450 (13), 449 (9), 448 (15), 447 (6), 446 (12), 335 (11), 334 (17), 333 (16), 332
(11), 227 (14), 225 (15), 224 (9), 223 (13), 221 (18), 185 (30), 184 (61), 183 (34), 143
(19), 142 (100), 140 (29), 139 (21), 102 (21), 101 (25), 100 (72), 57 (90);
(ED): m/z obl. dla CH,S”Br®Br: 445.9163; otrzymano: 445.9182.
Przyktad 13
W warunkach jak w przyktadzie 2 przeprowadzono w pierwszym etapie reakcje pomiedzy
0.1g (0.5 mmola) 1,3-diwinylotetrametylodisiloksanu a 0.277g (2.0 mmola) 4-chlorostyrenu w
obecnosci 9.52mg [RuHCI(CO)(PPhs3);] i 1 ml dioksanu a w drugim etapie uzyto 0.134 g (0,4
mmola) 2,5-dijodotiofenu, 4 ml dioksanu, 0.32g TBAF oraz 9.16mg [Pd,(dba);]. Drugi etap

prowadzono w temperaturze 30°C.
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Otrzymano 0,169 g 2,5-bis((£)-4-chlorostyrylojtiofenu (wydajno$¢: 95%); w postaci
brazowego proszku o; t.t.=208-211 °C.
IR (KBr, cm-1): 3028.2, 2923.6, 2852.3, 1731.6, 1650.3, 1615.5, 1587.4, 1487.0, 1403.8, 1092.0,
1010.7,961.8, 948.1, 855.6, 811.9, 542.0.
1H NMR (CDCI3): & = 7.39 (d, J=8.5 Hz, 4H, CIC¢H,), 7.30 (d, J=8.5 Hz, 4H, CIC:H,), 7.15 (d,
J=16.2 Hz, 2H, C,H,S-CH), 6.96 (s, 2H, C4H,S), 6.84 (d, J=16.0 Hz, 2H, CIC¢H,-CH),
13C NMR (CDCI3): 6 = 141.7, 135.3, 133.2, 128.8, 127.4, 127.3, 127.2, 122.3.
MS (EI): m/z (%)= 360 (23), 359 (28), 358 (74), 357 (33), 356 (100), 320 (10), 285 (11), 284 (13),
253 (16), 252 (21), 181 (12), 143 (17), 142 (21), 126 (18), 101 (8);

(EI): m/z obl. dla C5H,4>°C1,S: 356.0193; otrzymano: 356.0201
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