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ЭТИЛ 7,7,7-ТРИФТОР-2,4,6-ТРИОКСОГЕПТАНОАТ: СИНТЕЗ И 
РЕАКЦИИ С ГИДРАЗИНОМ И о-ФЕНИЛЕНДИАМИНОМ 

Бизенков И.А., Распутин Н.А., Усачёв С.А., Усачёв Б.И., Сосновских В.Я. 
Уральский государственный университет, Екатеринбург 

Известно [1], что конденсация 1-фенилбутан-1,3-диона с диэтилок-
салатом с последующей обработкой реакционной смеси HCl приводит к 
образованию 6-фенил-2,4,6-триоксогексановой кислоты. 

Нами найдено, что конденсация натриевого производного этил 2,4-
диоксопентаноата с этилтрифторацетатом приводит к динатриевой соли 
1, при обработке которой в мягких условиях муравьиной кислотой впер-
вые удалось выделить этил 7,7,7-трифтор-2,4,6-триоксогептаноат 2 – 
высокореакционный и перспективный синтон для получения разнооб-
разных фторсодержащих гетероциклов. 

Установлено, что взаимодействие 2 с о-фенилендиамином протека-
ет преимущественно по атомам С(2) и С(4), в результате чего было по-
лучено производное 1Н-бензо[b][1,4]диазепин-2-карбоновой кислоты 3, 
тогда как реакция с гидразином идет по атомам С(4) и С(6) и дает этил 
3-(5-трифторметил-1Н-пиразол-3-ил)-2-оксопропионат 4. 
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1. M. Stiles, J. P. Selegue, J. Org. Chem., 1991, 56, 4067. 
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ИЗУЧЕНИЕ АНТИРАДИКАЛЬНЫХ СВОЙСТВ 
2,4-ДИФЕНИЛ-5,6-ДИГИДРО-4H-БЕНЗО[h]СЕЛЕНОХРОМЕНА 

Хайруллина В.Р., Гарифуллина Г.Г., Герчиков А.Я., Сунаргулова А.Ф., Буля-
кова Г.Д., Древко Я.Б., Федотова О.В. 

Башкирский государственный университет, Уфа 

Саратовский государственный университет 

Целью настоящей работы было изучение антиокислительных 
свойств 2-(4-дифенил)-4-фенил-5,6-дигидро-4Н-бензо[h]-селенхромена 
на модельной реакции жидкофазного окисления пропан-2-ола в иниции-
рованном режиме. 

Синтез 2-(4-дифенил)-4-фенил-5,6-дигидро-4Н-бензо[h]-
селенхромена проводили в присутствии триметоксифосфина, который 
пассивирует вторичные реакции диспропорционирования, сопровож-
дающие реакции 1,5-дикетонов с селеноводородом. В условиях синтеза 
образование дигидроселенохромена (II) из дикетона I происходит с 91%-
ным выходом. Структура полученного соединения установлена метода-
ми ГЖХ с масс-селективным детектором, ЯМР 1Н и ИК спектрометрии. 
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Антиокислительную активность (АОА) II изучали на модельной 

реакции инициированного окисления пропан-2-ола в кинетическом ре-
жиме при 348 К (инициатор – азодиизобутиронитрил). Эффективность 
антиокислительного действия образца оценивали по степени снижения 
начальной скорости поглощения кислорода при окислении модельного 
субстрата в его присутствии. В качестве измерительного инструмента 
использовали универсальную манометрическую дифференциальную 
установку. Для количественной оценки АОА II использовали эффектив-
ную константу скорости обрыва цепи окисления f Ink , где f- ёмкость 
ингибитора. В качестве эталона сравнения выбрали стандартный инги-
битор ионол, для которого в отдельных экспериментах найдено значе-
ние fkIn=(4,2 ± 0,4)•104 л/моль•с. В результате кинетических исследова-
ний найдена эффективная константа скорости ингибирования fkIn = 
(2,9±0,5)⋅104 л/моль⋅с. Установлено, что II по эффективности антиокис-
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лительного действия в 2,5 раза слабее известного ингибитора окисли-
тельных процессов ионола. 

Работа выполнена при финансовой поддержке аналитической ведомствен-
ной целевой программы Минобрнауки РФ «Развитие научного потенциала выс-
шей школы (2006 - 2008 годы)», проект РНП 2.2.1.1.6332. 

СИНТЕЗ ОКСИГЛИЦЕРОЛАТОВ ЦИРКОНИЯ 
Алябышев А.В.1, Пузырев И.С.2, Ятлук Ю.Г.2 

1Уральский государственный университет, Екатеринбург 
2Институт органического синтеза УрО РАН, Екатеринбург 

В настоящее время для получения наноразмерных оксидов, ис-
пользуемых при производстве оптической керамики и топливных эле-
ментов, широко применяют методы совместного осаждения гидрокси-
дов из растворов с последующим их обжигом, а также золь-гель метод. 

Данная работа нацелена на разработку метода получения диоксида 
циркония, имеющего высокоразвитую поверхность, путем синтеза гелей 
оксиглицеролата циркония – прекурсора для синтеза нанооксида. 

Для приготовления вышеназванных производных готовили кон-
центрированный водно-глицериновый раствор хлорида или нитрата 
цирконила, к которому приливали хлороформенный раствор динонила-
мина (мольное соотношение цирконий:амин = 1:2; 1:4), образовавшийся 
гель отделяли, промывали хлороформом, сушили до постоянной массы. 
Данные элементного анализа образцов представлены ниже (условия 
синтеза: №1-2 – 10%, 3-4 – 25% растворы динониламина, время синтеза 
24 ч). 

 
Соотношение 

№ 
Соль 
цирко-
нила 

Zr : глице-
рин 

Zr : 
амин 

С,% Н,% N,% Cl,
% Zr,% Выход, 

% 

1 нитрат 1:4 1:2 29,76 6,53 1,03 0 16,98 29,7 

2 хлорид 1:4 1:2 29,19 6,88 0 5,31 15,00 24,1 

3 хлорид 1:4 1:2 27,83 6,43 0 3,04 22,17 56,2 

4 хлорид 1:4 1:4 28,87 5,47 0 4,69 18,60 49,8 
 
Как видно из полученных данных, большие выходы обеспечивает 

использование хлористого цирконила. Было показано, что при переме-
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шивании для 25%-го раствора амина происходит грануляция геля, что 
обеспечивает завершение процесса в течение 45 мин. 

 
Соотношение 

№ 
Соль 
цирко-
нила 

Zr : глице-
рин 

Zr : 
амин 

С,% Н,% N,% Cl,
% Zr,% Выход, 

% 

1 хлорид 1:2 1:4 20,29 3,77 0 4,91 36,2 64,5 

2 хлорид 1:4 1:4 27,43 5,32 0 3,90 27,0 77,3 

3 хлорид 1:6 1:4 31,67 6,84 0 2,27 16,8 74,4 

4 хлорид 1:4 1:4 31,46 6,42 0 0 24,6 52,8 
 
Повышение количества глицерина ускоряет гелирование и снижает 

содержание хлора. 
Таким образом, разработана методика получения оксиглицеролата 

циркония, который может быть использован для получения порошков 
оксида циркония с высокоразвитой поверхностью. 

N-НЕЗАМЕЩЕННЫЕ ИМИНЫ 
2-ГИДРОКСИАЦЕТОФЕНОНОВ В СИНТЕЗЕ 4-МЕТИЛ-3-НИТРО-2-

ТРИГАЛОГЕНМЕТИЛ-2H-ХРОМЕНОВ 
Ватта С.В., Алиев С.Б., Кутяшев И.Б., 
Коротаев В.Ю., Сосновских В.Я. 

Уральский государственный университет, Екатеринбург 

В отличие от салициловых альдегидов, легко реагирующих с 1-
нитро-3,3,3-трифтор(трихлор)пропенами в присутствии триэтиламина с 
образованием 3-нитро-2-тригалогенметил-2H-хроменов [1], 2-
гидроксиацетофеноны не вступают в аналогичную реакцию. В то же 
время 4-метилзамещенные 3-нитро-2H-хромены представляют большой 
интерес в качестве исходных для конструирования более сложных мо-
лекул. В настоящей работе предпринята попытка синтеза этих соедине-
ний из доступных N-незамещенных иминов о-оксиацетофенонов. 

Мы нашли, что взаимодействие иминов 1 с нитроалкенами 2 в ди-
хлорметане или этаноле при ~40 °C в присутствии Et3N или DABCO 
ведет к ожидаемым 4-метил-3-нитро-2-тригалогенметил-2H-хроменам 3 
с выходами 40−60%. 


