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Разработан способ синтеза метилового эфира этоксифенилуксусной кислоты. 
Установлено, что изомеры последних  в ДМСО в присутствии прокаленного поташа ал-
килиpуются по активной метиленовой группе с последующим деалкилированием в гете-
роциклические соединения с различными структурами.. 

 
Известно, что соединения, содержащие активную метиленовую группу, 

нашли широкое применение в тонком органическом синтезе для получения фи-
зиологически активных веществ [1-4]. 

С целью расширения границы применяемости указанной реакции, нами в 
качестве обьекта исследования выбран эфир этоксифенилуксусной кислоты, где 
метиленовая группа связана как с карбонильным, так и фенильным фрагментами, 
которое в определенной степени стабилизируют их кислотность. В качестве ал-
килирующего агента выбран дибромэтан.     

Синтез эфиров фенилуксусной кислоты (II) осуществляли реакцией алки-
лирования алкоксибензола по Фриделю-Крафтсу эфиром хлоруксусной кислоты, 
которая приводит к образованию неразделимой смеси эфиров фенилуксусной 
кислоты.  
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Состав и строение данной смеси доказывалось данными ЯМР1Н-спектро-

скопии.  В спектре ЯМР1Н смеси эфиров этоксифенилуксусной кислоты имеются 
сигналы соответствующие 1.20 и 4.0 м.д. этоксигруппе , 3.7 и 3.9 м.д. метокси-
группе, 2.5 м.д. метиленовому звену и 7.2 м.д. фенильной группе. Характер сиг-
налов протонов ароматического ядра и метоксигруппы дают информацию о ко-
личественном составе изомеров II (а,б) в смеси и соответствует 40:60. 
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    Последующее алкилирование смеси эфиров этоксифенилуксусной кисло-
ты дибромэтаном, в ДМСО в присутствии прокаленного поташа при 80оС, проте-
кает по активной метиленовой группе образуя также смесь изомеров, которые 
при термическом воздействии деалкилируются по двум возможным напрaвле-
ниям – образуя продукты лактонной и пирановой структуры, отличающихся по 
своим физико-химическим константам, что позволяет их разделить простой пере-
гонкой. 
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Строение продуктов III и IV легко доказывается методом ЯМР1Н –

спектроскопии. Так, в спектре продукта III полностью отсутствуют сигналы 
этоксигруппы, но имеется синглет метоксикарбонильной группы при 3.7 м.д. В 
спектре ЯМР1Н продукта IV, наоборот, имеются сигналы этоксигруппы при 1.2 
(СН2О) и 4.0 (СН3) и отсутствует синглетный сигнал метоксигруппы при 3.7 м.д. 

Этот метод может быть успешно применен в синтезе гетероциклических 
систем с разными функциональнмыми группами в своем составе. 

 
Экспериментальная часть 

ИК-спектр сняты на приборе UR-20. Спектры ПМР записывали на спектро-
метре Теsla BS-487C (80МГц), растворитель ССI4, растворитель –ГМДС. 

Методика получения эфира этоксифенилуксусной кислоты (I). К 200 мл 
дихлорэтана и 65.6 (0.5 моль) АICI3 при перемешивании и охлаждении ледяной 
водой по каплям добавляли 37.7 мл (0.15 моль) метилового эфира хлоруксусной 
кислоты и 51.3 мл (0.5моль) этоксифенола. Смесь перемешивали в течение часа и 
оставляли на ночь. Затем нагревали в течение 8 часов до 800С по одному часу на 
каждые 100С . Содержимое колбы после нагревания выливали на 200 г льда, до-
бавляли концентрированный HCI до полного растворения образовавшегося  
AI(OH)3. Экстрагировали дихлорэтаном, экстракт промывали водой и 2% раство-
ром едкого натрия,высушивали CaCI2 и отгоняли дихлорэтан. Перегонкой полу-
чено 141.6г (73%) смесь II, т.кип. 83-910С (0.5 мм рт.ст.), d4

20 1.0890, nd
20 1.5240. 

MRвыч. 52.70, MRнайд. 53.50. 
Спектр ЯМР1Н ( δ, м.д.): 1.20 м (3Н, СН2СН3), 2.5 д (2Н, -СН2-), 3.7-3.9 с 

(3Н, ОСН3 ), 4.0 с (2Н, ОСН2), 7.2 м  (4Н, С6Н4 ). 
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Алкилирование смеси II дибромэтаном. К смеси 100 мл ДМСО и 16.2 г 
(0.12 моль) поташа при перемешивании добавляли 8.5 мл (0.05 моль) дибромэта-
на, а далее по каплям добавляли 17.8 мл (0.09 моль) смеси II. Затем при переме-
шивании доводили до 800С со скоростью 100С в час и выдерживали при этой 
температуре  ещё 10 часов. Содержимое колбы, после охлаждения, обрабатывали 
водой, экстрагировали эфиром. Эфирный экстракт сушили СаСI2, отгоняли эфир, 
а из остатка разгонкой получено: 

Метилкарбонилхроман (III) с выходом 36.9 г (34.5%), т.кип. 80-900С (0.5 мм 
рт.ст.), d4

20 1.1801, nd
20 1.5223, MRвыч. 50.5, MRнайд. 49.6.  Найдено,%: С 68.44; Н 

6.31; О 24.49.   
С11Н12О3. Вычислено,%: С 68.75; Н 6.25; О 25.0. 
Спектр ЯМР1Н (δ, м.д.): 1.26 т.(2Н,-СН2-); 3.40 т.( 1Н, -СН-СО-); 3.6 с.(3Н, 

ОСН3); 4.38 м.(2Н, -ОСН2-); 7.1 м. (4Н, С6Н4). 
2-этокси-3-этоксифенилдигидрофуран (IV), выход 61.2 г.(65.5%), т.кип. 

120-1250С(0.5 мм рт.ст.), d4
20 1.1205, nd

20 1.5180, MRвыч.55.1, MRнайд.55.7. Найде-
но,%: С 68.41; Н 6.69; О 24.83.  С11Н13О3. Вычислено,%: С68.39; Н 6.74; О 24.87. 

Спектр ЯМР1Н (δ, м.д.): 1.30 т.(2Н, -СН2-); 1.25 м. (3Н, -СН2-СН3); 2.5 
д.(1Н,-СН-); 3.5 с.(2Н, ОСН2); 4.0 м.(2Н, ОСН2); 6.8 м.( 4Н, С6Н4).   
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ÕÖËÀÑß 

 
Åòîêñèôåíèëñèðêÿ òóðøóñóíóí åôèðëÿðèíèí ñèíòåç öñóëëàðû èøëÿíèá ùàçûðëàíìûø-

äûð. Ìöÿééÿí åäèëìèøäèð êè, îíëàðûí èçîìåðëÿðè ÄÌÑÎ-äÿ ïîòàø èøòèðàêû èëÿ àêòèâ 
ìåòèëåí ãðóïóíäà àëêèëëÿøÿðÿê âÿ äåàëêèëëÿøÿðÿê ùåòåðîòsèêëèê áèðëÿøìÿlÿð ÿìÿëÿ 
gÿòèðèð. 

 
ALKYLATION OF PHENIL-ACETIC ESTER 

BY ACTIVE  METHYLENE QROUP 
 

T.M.QULMALIYEV, Z.I.ISMAYLOV, V.M.ISMAYLOV, 
M.M.QANTAYEVA,  N.N.YUSUBOV 

 
SUMMARY 

 
Has been developed the method of synthesis of etoxyphenil-acetic esters. It was estab-

lished that ester`s isomers in DMSO at the presence of roasted kali could be alkylated by active 
methylene qroup with followinq dealkylation heterocyclic compounds with various structures.  
 

 20


