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Ацилированием ацетоуксусного эфира мезогенными хлорангидридами ароматических кислот 
и последующим расщеплением ароилацетоуксусных эфиров под действием оснований получены 
3-арил-3-кетоэфиры. Целевые мезогенные 3-арилизоксазолоны и 3-арилпиразолоны синтезиро
ваны реакцией З-арил-З-кетоэфиров с гидроксиламином или гидразином соответственно.

Среди известных классов мезоморфных мате
риалов выделяют жидкокристаллические вещества 
с нятичленными гетероциклами [1-7]. Такие соеди
нения предложено использовать в качестве компо
нентов смектических и нематических жидкокри
сталлических смесей. При этом многие материалы 
характеризуются хорошими мезоморфными и элек- 
грооптическими свойствами [1-7]. В настоящее 
время известны жидкокристаллические соединения, 
содержащие многие типы пятичленных гетероцик
лов [1-7]. В частности, нами синтезирован ряд но
вых мезогенных 2-изоксазолинов [7], изоксазолов 
|8] и пиразолов [9]. Близкими по строению к ука
занным типам пятичленных гетероциклических со
единений являются замещенные 5-изоксазолоны и 
5-пиразолоны.

Вещества, содержащие замещенные 5-изоксазо- 
лоновый и 5-пиразолоновый гетероциклы, хорошо 
известны, это лекарственные препараты, пестициды,
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красители, материалы для электронной техники, 
аналитические реагенты [10-14]. Для многих заме
щенных изоксазолонов и пиразолонов обнаружены 
различные типы биологической активности [15, 16].

Несмотря на такое достаточно широкое исполь
зование изоксазолонов и пиразолонов, в настоящее 
время не известны жидкокристаллические соедине
ния, содержащие данные типы гетероциклов. Синтез 
мезогенных изоксазолонов и пиразолонов, а также 
изучение их мезоморфных свойств и являлись целью 
данного исследования. В качестве первых объектов 
исследования нами выбран ряд мезогенных 3-арил- 
изоксазолонов и 3-арилпиразолонов.

Ключевыми промежуточными веществами для 
синтеза изоксазолонов и пиразолонов являются за
мещенные 3-кетоэфиры. Для синтеза 3-арил-3-кето- 
эфиров нами использована схема, которая включает 
ацилирование ацетоуксусного эфира с последую
щим расщеплением по Хунсдикеру [17].

R =  С3Н70  (а), С7Н150  (б), С8Н,70  (в), 4-С5НмС6Ы4 (г).
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На первой стадии синтеза из 4-алкоксибензой- 
ных кислот (Ia-в) и замещенной бифенилкарбоно- 
вой кислоты (1г) реакцией с тионилхлоридом полу
чены соответствующие хлорангидриды (На-г). По
лученные хлорангидриды использовали для ацили
рования ацетоуксусного эфира (111) в присутствии 
этилата магния. При этом, по данным ТСХ, в реак
ционной смеси кроме трикарбонильных соединений 
(lV a-r) присутствуют также и соответствующие 
Р-кетоэфиры (Va-r), которые образуются в услови
ях реакции ацилирования. Чтобы избежать трудо
емкого разделения этих веществ, соединения (IVa-r) 
подвергали расщеплению по Хунсдикеру без очистки.

Расщепление ароилацетоуксусных эфиров (IV) 
осуществлено под действием водного раствора ам
миака в присутствии хлорида аммония или гидр
оксида калия. Выходы целевых Р-дикарбонильных 
соединений (V) в расчете на исходные кислоты (I) 
достигали 56%.

Строение синтезированных кетоэфиров (Va-r) 
доказано данными УФ, ПК и ЯМР 'Н спектров. Так, 
в УФ спектре соединения (V6) присутствует макси
мум поглощения при 284 нм, что характерно для 
поглощения замещенного бензольного цикла. В ПК 
спектрах всех полученных веществ присутствуют 
две интенсивные полосы колебаний групп С =0 . В 
частности, в спектрах гомологичных кристалличе
ских кетоэфиров (V6, в) указанным полосам соот
ветствуют частоты колебаний при 1634 и 1612 см '1.

В спектрах ЯМР ’Н синтезированных соедине
ний присутствуют сигналы протонов всех структур
ных фрагментов молекул: кетоэфирной группы, 
протонов ароматических циклов и алкильных за
местителей. Например, в спектре ЯМР 'Н кетонной 
формы соединения (Va) в дейтерометаноле присут
ствует мультиплет группы С2Н2 1,3-кетоэфирной 
функции при 3.31 м.д. Судя по данным спектра 
ЯМР 'Н, кетоэфир (V6) в дейтеродиметилсульфок- 
сиде находится только в енольной форме. Виниль- 
ному протону С3Н в спектре этого соединения соот
ветствует синглет при 4.11 м.д.

Целевые мезогенные З-арил-5-изоксазолоны (Vla-r) 
синтезированы с выходами 90-95% реакцией соот
ветствующих (3-кетоэфиров (V a-r) с гидрохлоридом 
гидроксиламина в присутствии ацетата натрия.

Строение синтезированных соединений (Vla-r) 
подтверждено данными ИК, УФ и ЯМР спектров. В 
УФ спектре изоксазолона (VI6) присутствует мак
симум поглощения при 280 нм. Небольшое умень
шение длины волны максимума поглощения в спек
тре изоксазолона (VI6) по сравнению со спектром 
Р-кетоэфира (V6), судя по всему, свидетельствует о

том, что данный электронный переход отвечает по
глощению замещенного бензольного цикла, сопря
женного с иминогруппой.

В ИК спектрах изоксазолонов (Уа-г) присутст
вуют интенсивные полосы поглощения связей С =0 
и С=1М при 1819 и 1790 см '1. В спектрах ЯМР !П 
изоксазолонов (У1а-г) протонам метиленового звена 
изоксазолонового цикла соответствует двупротонный 
синглет в слабом поле при 3.90 м.д., характерные 
триплеты и квартеты этоксигруппы отсутствуют. 
Это подтверждает, что при реакции происходи! 
циклизация с образованием соответствующих гете
роциклов, сопровождающаяся отщеплением моле
кулы этанола.

Строение изоксазолонов (У 1в, г) дополнительно 
подтверждено данными спектров ЯМР 13С. В част
ности, в спектре соединения (У1в) присутствует 15 
сигналов, что согласуется с брутто-формулой этого 
вещества (СпНозОзМ) с учетом эквивалентных ато
мов углерода бензольного цикла. При этом сигна
лам атомов углерода групп С = 0  и С=1Ч соответст
вуют пики при 177.1 и 164.8 м.д. Для атома углеро
да группы С^Н2 изоксазолонового цикла характерен 
пик при 35.4 м.д.

Для синтеза целевых мезогенных 3-арилпиразо- 
лонов (VII) нами использовано взаимодействие по
лученных Р-кетоэфиров (Уа-г) с гидразингидратом. 
Выходы пиразолонов (УПа-г) составили 66-95%.

Строение полученных 3-арилпиразолонов одно
значно следует из спектральных данных. Например, 
в УФ спектре гетероциклического соединения (УНб) 
наблюдается максимум поглощения при 265 нм, 
что существенно отличается от максимума погло
щения соответствующего Р-кетоэфира (Уб).

В ИК спектрах всех синтезированных пиразо
лонов присутствуют широкие полосы колебаний 
связей О-Н и N-14 в области 2000-2800 и 3300— 
3600 см '1, что связано с образованием межмолеку
лярных ассоциатов. Валентным колебаниям карбо
нильной группы в ИК спектрах пиразолонов (УНа-г) 
соответствуют интенсивные полосы при 1619 см '1.

Для регистрации спектров ЯМР 'Н использованы 
растворы соединений (УПа-г) в дейтеропиридине. 
При этом, судя по данным спектров ЯМР 'Н, в дан
ном растворителе вещества (УПа-г) находятся в 
форме 5-гидроксипиразолов или Д3-пиразол-5-онов 
[10]. Это подтверждается наличием однопротонного 
синглета винильного атома водорода С7Н при 
6.33 м.д. Кроме того, в спектрах ЯМР 'Н отсутст
вуют мультиплеты метиленовых протонов С^ЬЬ 
5-пиразолонового цикла и триплеты и квартеты 
этоксигруппы. Строение пиразолонов (УПа-г) под
тверждено также данными ЯМР |3С.
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11ри изучении температур фазовых переходов син- 
ичированных изоксазолонов (V la-r) и пиразолонов 
I Vlla-r) установлено, что только трехкольчатые 
Соединения (Vir) и (Vllr) образуют мезофазу. Для 
мижсазолона (Vir) обнаружена монотропная нема- 
iплеская жидкокристаллическая фаза. Температуры 
фи ювых переходов для данного соединения следую
щие: нагревание 0 1 6 0 / , охлаждение Л 55Л Ч470. 
Цпя ииразолона (Vllr) характерна смектическая фаза 
А и интервале температур 270-292°С. Отсутствие 
•кидкокристаллических свойств у изоксазолонов 
(Vla-в) и пиразолонов (VIIa-в), скорее всего, свя- 
tmio с недостаточным числом циклов в жестком 
•и юве молекул этих соединений.

Таким образом, в результате нашего исследования 
получены новые мезогенные вещества ряда 3-арил- 
токсазолонов и 3-арилпиразолонов. Среди синте- 
шрованных соединений обнаружены вещества с 
i идкокристаллическими свойствами.

Экспериментальная часть

Температуры плавления и фазовых переходов 
определены на нагревательном столике, соединенном 
i поляризационным микроскопом. Определение 
п т а  мезофазы проводили путем сравнения наблю
даемой текстуры с соответствующими эталонами, 
приведенными в монографии [18]. ИК спектры за
писаны в таблетках бромида калия, если не указано 
иначе, на ИК Фурье спектрометре Nexus (Nicolet) в 
области 400—4000 см-1, УФ спектры -  в этаноле на 
спектрофотометре Specord М500. Спектры ЯМР 
шписаны на приборе Bruker Avance 500 [рабочая 
частота 500.13 ('Н), 125.75 МГц ( 13С)] в соответст
вующих дейтерированных растворителях. Ход ре
акций и чистоту полученных соединений контроли
ровали с помощью пластин Kieselgel 60 F254 Merck.

’Этиловый эфир 3-оксо-3-(4-11роиоксифснил)про- 
ппоповой кислоты (Va). К раствору этилата маг
ния, полученному растворением 4.35 г (181.2 ммоль) 
магния в смеси 50 мл абсолютного этанола и 5 мл 
четыреххлористого углерода, при кипячении и пе
ремешивании прибавляли по каплям раствор 22.9 мл 
(180.4 ммоль) ацетоуксусного эфира в 40 мл тетра- 
I идрофурана. Затем реакционную смесь охлаждали 
до 0°С, далее при перемешивании в течение 30 мин 
прибавляли по каплям раствор хлорангидрида 4-проп- 
пксибензойной кислоты в 50 мл теграгидрофурана 
|синтезирован из 32.46 г (180.3 ммоль) 4-пропокси- 
бснзойной кислоты и избытка тионилхлорида], 
перемешивали 3 ч при охлаждении в бане со льдом, 
после чего оставляли на ночь при комнатной темпе

ратуре. Затем последовательно разбавляли 100 мл 
воды, 113 мл разбавленной соляной кислоты 
(10:1.3) и 100 мл бензола. Отделили водный слой 
и дополнительно экстрагировали бензолом. Объе
диненные бензольные экстракты промывали насы
щенным раствором хлорида натрия. Остаток после 
удаления бензола в вакууме, содержащий ароилаце- 
тоуксусный эфир (IVa), растворяли в 50 мл этанола, 
при перемешивании прибавляли раствор 15.08 г 
(269.3 ммоль) гидроксида калия. Реакционную 
смесь перемешивали при комнатной температуре 
1 день, после чего последовательно обрабатывали 
водой, разбавленной соляной кислотой (10:3) и экс
трагировали бензолом. Бензольные экстракты про
мывали насыщенным раствором хлорида натрия, 
затем обрабатывали в течение 3 дней нейтральным 
оксидом алюминия. Остаток после удаления сор
бента и растворителя перегоняли в вакууме. Полу
ченную при этом фракцию кетоэфира (Va) с т.кип.
175— 189°С (1 мм рт.ст.) массой 28.16 г подвергали 
дополнительной очистке через образование соот
ветствующего хелатного комплекса с ацетатом ме- 
ди(И). В результате получили 20.43 г (45%) Р-кето- 
эфира (Va), niJ8 1.5330. ИК спектр, v, см“1 (пленка): 
3077, 3045, 2970, 2939, 2879 (С-Н), 1742, 1678 
(С =0), 1601, 1574, 1511 (С=Саром). Спектр ЯМР 'Н 
(CD3OD), 5, м.д., кетонная форма: 1.05 т (ЗН, СНз, 
J  7 Гц), 1.82 секстет (2Н, СН2, J  7 Гц), 4.02 т (2Н, 
ОСН2, J  7 Гц); 1.24 т (ЗН, СН3, J  1 Гц), 4.17 к (2Н, 
ОСН2, J  1 Гц); 3.31 м (2Н, С2Н2), 7.00 д (2Наром, 
J  9 Гц), 7.94 д (2Наром, J  9 Гц); енольная форма: 1.30 т 
(ЗН, СНз, J  7 Гц), 3.98 т (2Н, ОСН2, J  7 Гц), 4.23 к 
(2Н, ОСН2, J  7 Гц), 6.95 д (2Наром , J  9 Гц), 7.75 д 
(2Наром , J 9  Гц).

Соединения (V6-r) получены аналогично. Для 
синтеза кетоэфиров (V b , г ) на стадии расщепления 
ароилацетоуксусного эфира ( IV b , г) использовали 
избыток водного раствора аммиака в присутствии 
хлорида аммония.

Этиловый эфир 3-(4-гептилокснфе11нл)-3-оксо- 
пропионовой кислоты (V6). Выход 53%, т.пл. 47- 
48°С (2-пропанол-петролейный эфир). УФ спектр, 
А.Макс., нм: 284. ИК спектр, v, см“1: 3048, 2956, 2940, 
2866 (С-Н), 1634, 1612 (С =0), 1573, 1516 (С=Саром). 
Спектр ЯМР 'Н (ДМСО-<76), 8, м.д., енольная форма 
(100%): 0.87 т (ЗН, СН3, J  7 Гц), 1.23-1.36 м (6Н), 
1.41 квинтет (2Н, J  7 Гц), 1.73 квинтет (2Н, У 7 Гц), 
4.07 т (2Н, ОСН2, J  7 Гц); 1 .18т (ЗН, СН3, J  7 Гц),
4 .11 к (2Н, ОСН2, J  7 Гц); 3.34 с (1Н, ОН енольный),
4.11 с (1Н, С2Н), 7.05 д (2Наром , J  9 Гц), 7.92 д 
(2Наром ,У 9  Гц).
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Этиловый эфир 3-(4-октилоксифенил)-3-оксо- 
пропионовой кислоты (V b ). В ыход 56%, т.пл. 49- 
50°С (2-пропанол-петролейный эфир). ИК спектр, v, 
см '1: 3110, 3047, 2959, 2942, 2926, 2865, 2851 (С-Н), 
1634, 1612 (С =0), 1573, 1515 (С=Саром). Спектр 
ЯМР 'Н (CD3OD), 8, м.д., кетонная форма: 0.90 т 
(ЗН, СНз, У 7 Гц), 1.26-1.42 м (8Н), 1.48 квинтет 
(2Н, У 7 Гц), 1.79 квинтет (2Н, У 7 Гц), 4.06 т (2Н, 
ОСН2, У 7 Гц); 1.24 т (ЗН, СН3, У 7 Гц), 4.17 к (2Н, 
ОСН2, У 7 Гц); 3.31 с (2Н, С2Н2), 6.99 д (2Наром, 
У 9 Гц), 7.94 д (2(4аром, У 9 Гц); енольная форма: 
4.01 т (2Н, ОСН2, У 1 Гц), 4.23 к (2Н, ОСН2, У 1 Гц), 
6.95 д (2Наром , У9 Гц), 7.75 д (2Нарон , У 9 Гц).

Этиловый эфир 3-[4-(4-11е11тнлфеннл)фенил]-3- 
оксопропионовой кислоты (Vr). Выход 22%, т.пл. 
105°С (2-пропанол-петролейный эфир). УФ спектр, 
м̂акс., нм: 309. ИК спектр, v, см '1: 3113, 2954, 2929, 

2867, 2857 (С-Н), 1645, 1615 (С =0), 1574, 1553, 
1496 (С=Саром). Спектр ЯМР ‘Н (CD3COCD3), 8, 
м.д., кетонная форма: 0.90 т (ЗН, СН3, У 7 Гц), 1.32- 
1.40 м (4Н), 1.67 квинтет (2Н, У 7.5 Гц), 2.68 т (2Н, 
АгСН2, У 7.5 Гц); 1.23 т (ЗН, СН3, У 1 Гц), 4.19 к (2Н, 
ОСН2, У 7 Гц); 4.14 с (2Н, С^Н2), 7.36 д (2Наром , У 9 Гц), 
7.68 д (2Наром, У 9 Гц), 7.83 д (2Наром , У 9 Гц), 8.09 д 
(2Наром , У 9 Гц); енольная форма: 4.28 к (2Н, ОСН2, 
J 1 Гц), 7.36 д (2Наром, У 9 Гц), 7.66 д (2Наром, У 9 Гц), 
7.78 д (2Наром, У 9 Гц), 7.96 д (2Наром, У 9 Гц).

3-(4-Пропилоксифенил)-4,5-дигидронзоксазол- 
5-он (VIa). Ре-акционную смесь, полученную рас
творением 2.78 г (11.12 ммоль) кетоэфира (Va), 0.85 г 
( 12.2 ммоль) гидрохлорида гидроксилам и на и 1.00 г 
(12.0 ммоль) ацетата натрия в 40 мл этанола и 10 мл 
воды кипятили при перемешивании 3 ч. Затем добав
ляли 50 мл воды. Выпавший осадок отфильтровыва
ли, промывали водным этанолом (12 мл) и водой (50 
мл). Выход 1.94 г (92%), т.пл. 118°С (этанол). УФ 
спектр, Хшкс , нм: 266. 279. ИК спектр, у, см '1: 3083 
(С-Наром), 2967, 2936, 2879 (С - Н ^ .) , '  1818, 1790 
(С =0 . C=N), 1608, 1555, 1520 (С=Саром), 1255, 1179 
(С-О). Спектр ЯМР 'Н (CD3CN), 8, м.д.: 1.02 т (ЗН, 
СНз, У 7 Гц), 1.80 секстет (2Н, СН2, У 7 Гц), 3.90 с 
(2Н, CVH2), 4.01 т (2Н, ОСН2, У 7 Гц), 7.01 д (2Наром'; 
У 9 Гц), 7.64 д (2Наром, У 9 Гц).

Соединения (VI6- r )  получены аналогично.
3-(4-Гентилоксифеиил)-4,5-дигидроизоксазол- 

5-он (VI6). Выход 89%, т.пл. 102°С (2-пропанол). 
УФ спектр, А,макс, нм: 280. ИК спектр, v, см“1: 3080 
(С-Наром), 2950, 2930, 2857 (С-Н мкил), 1819, 1790 
(С =0 , C=N), 1609, 1557, 1519 (С=Саро„ ), 1253, 1178 
(С-О). Спектр ЯМР 'Н (CD3CN), 8, м.д.: 0.91 т (ЗН, 
СН3, У 7 Гц), 1.28-1.40 м (6Н, СН2), 1.45 квинтет 
(2Н, СН2, У 7 Гц), 1.77 квинтет (2Н, СН2, У 7 Гц),

3.90 с (2Н, С7Н2), 4.03 т (2Н, ОСН2, У 7 Гц), 7.01 i 
(2Наром, У 9 Гц), 7.64 д (2Наром, У 9 Гц).

3-(4-Октилокснфенил)-4,5-дигидроизоксазол 
5-он (V Ib ). В ыход 96%, т.пл. 108°С (2-пропанол) 
УФ спектр, Хмакс , нм: 281. ИК спектр, v, см '1: 307') 
(С-Нароы ), 2923, 2854 (С-Н«™ .), 1819, 1790 (С=(), 
C=N), 1609, 1592, 1558, 1519 (С=Саром), 1252, 1177 
(С-О). Спектр ЯМР 'Н (CD3CN), 8, м.д.: 0.89 т (311. 
СН3, У 7 Гц), 1.24-1.40 м (8Н, СН2), 1.45 квинта 
(2Н, СН2, У 7 Гц), 1.76 квинтет (2Н, СН2, У 7 Гц). 
4.02 с (2Н, С7Н2), 4.03 т (2Н, ОСН2, У 7 Гц), 7.00 a 
(2Наром, У 9 Гц), 7.63 д (2Наром, У 9 Гц). Спектр ЯМР 
|3С (CD3CN), 8, м.д.: 14.43 (СН3), 23.40, 26.69, 29.81. 
30.02, 30.06, 32.61,69.25 (СН2), 35.40 (С7Н2), 116.01, 
121.29, 129.42, 163.08 (Саром), 164.82, 177.09 (C=N, 
С =0).

3-[4-(4-Пе11тилфенил)фенил]-4,5-дигидр« 
изоксазол-5-он (VIr). Выход 90%. Температуры 
фазовых переходов: нагревание Сг 160 I, охлажде
ние I  155 N  147 Сг. УФ спектр, А.макс, нм: 282. ИК 
спектр, v, см '1: 3085, 3049, 3024 (С-Наром), 2951. 
2920, 2855 ( С - Н ^  ), 1820, 1792 (С =0, C=N), 1607, 
1588, 1502 (С=Саром), 1176 (С-О). Спектр ЯМР 'll 
(CD3CN), 8, м.д.: 0.90 т (ЗН, СН3, У 7 Гц), 1.29-1.40 м 
(4Н, СН2), 1.64 квинтет (2Н, СН2, У 7.5 Гц), 2.66 i 
(2Н, АгСН2, У 7.5 Гц), 3.97 с (2Н, С^Н2), 7.32 д 
(2Наром, У 8 Гц), 7.61 д (2Наром, У 8 Гц), 7.78-7.80 м 
(4Наром). Спекзр ЯМР 13С (CD3CN), 8, м.д.: 14.39 
(СН3), 23.28, 31.98, 32.29, 36.10 (СН2), 35.37 (С7Н2), 
127.79, 127.95, 128.22, 128.33, 130.15, 137.86, 144.49, 
145.17 (Саром ), 165.13, 176.93 (C=N, С=0).

3-(4-Г 1роп и л оксн ф ен и л )-4 ,5-д и ги д ро-1//- 
пиразол-5-он (Vila). К раствору 5.62 г (22.48 ммоль) 
Р-кетоэфира (Va) в 40 мл этанола прибавляли 1.2 мл 
гидразин гидрата (64% гидразина). Реакционную смесь 
кипятили с обратным холодильником 2 ч 45 мин 
После охлаждения до комнатной температуры к 
реакционной смеси прибавляли 40 мл воды. Выпав
ший осадок отфильтровывали, промывали 10 мл 
смеси этанол-вода, 1:1, и 60 мл воды. Выход 4.29 i 
(88%), т.пл. 229-230°С (толуол-этилацетат). УФ 
спектр, Хмакс, нм: 268. ИК спектр, v, см '1: 3500-2000 щ 
(N-H), 3125 (С-Наром), 2966, 2939, 2875 ( С - Н ^ ) .  
1619 (С =0), 1553, 1496 (С=Саром), 1250, 1180 (С-О). 
Спектр ЯМР 'Н (C 5D 5N), 8, м.д.: 0.83 т (ЗН, СН3, 
У 7 Гц), 1.59 секстет (2Н, СН2, У 7 Гц), 3.75 т (2Н, 
ОСН2, У 7 Гц), 6.33 с (1Н, С7Н), 7.00 д (2Наром, 
У 9 Гц), 7.88 д (2Наром, У 9 Гц). Спектр ЯМР |3С 
(C5D5N), 8, м.д.: 10.47 (СН3), 22.68. 69.49 (СН2), 
87.07 (С7Н), 115.17, 126.95 (Саром ), 159.26.

Соединения (V116-r) получены аналогично.
3-(4-Г  еп тилокси ф ени л)-4,5-ди ги дро-1//-
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ни|нпол-5-он (VII6). Выход 95%, т.пл. 223°С 
| ) пропанол). УФ спектр, А.макс, нм: 265. ИК спектр, 
V, с м 1: 3600-3300, 2800-2000 ш (N-H), 3125 

f f  И.ром), 2955, 2928, 2856 (C -H L « .) , 1619 (С=0 ), 
|М 2 . 1514, 1496 (С=Саром), 1248, 1180 (С-О). 
t П(ктр ЯМР 'Н (C5D5N), 8, м.д.: 0.76 т (ЗН, СН3, 
,/ 7 Гц), 1.06-1.19 м (6Н, СН2), 1.30 квинтет (2Н, 
i II,../ 7 Гц), 1.63 квинтет (2Н, СН2, J  7 Гц), 3.85 т 
I ’ ll. ОСН2, J 7 Гц), 6.34 с (IH, С"Н), 7.05 д (2Наром, 
I 9 Гц), 7.90 уш.д (2Наром , J  9 Гц), 12.4-13.4 уш.м 
(ПИ. NH). Спектр ЯМР |3С (C5D5N), 5, м.д.: 14.30 
|1 II,), 22.90, 26.32, 29.33, 29.60, 32.03, 68.29 (СН2), 
|7 27 (CVH), 115.40, 127.17 (Саром), 159.52.

3 - (4 -О к т и л о к с и ф е н и л )-4 ,5 -д  и гид р о -1 //-  
мнриюл-5-он (V IIb ). В ыход 85%, т.пл. 208°С 
(2 пропанол). УФ спектр, Хмакс , нм: 265. ИК спектр, 
V, см"1: 3600-3300, 2800-2000 ш (N-H), 3123 
К 11аром), 2924, 2855 ( С - Н ^ ) ,  1619 (С =0), 1553, 
14% (С=Саром), 1248, 1181 (С-О). Спектр ЯМР 'Н 
(( ,1 )5N), 5, м.д.: 0.76 т (ЗН, СН3, J  7 Гц), 1.04-1.20 м 
|ММ.СН2), 1.30 квинтет (2Н, СН2, Л  Гц), 1.64 квин-
0 1 (2Н, СН2, J  7 Гц), 3.85 т (2Н, ОСН2, J  7 Гц), 
М 2 с (1Н, С^Н), 7.04 д (2Наром, J  9 Гц), 7.88 д
1 ’Паром, 7  9 Гц). Спектр ЯМР |3С (C5D5N), 8, м.д.: 
Н31 (СН3), 22.93, 26.36, 29.52, 29.58, 29.63, 68.28 
И II.), 87.28 (CVH), 115.38, 127.17 (Саром), 159.53.

3-|4-(4-Пентилфенил)фенил]-4,5-дигидро-1//- 
ю1раюл-5-он (УПг). Выход 66%. Температуры фа- 
юиых переходов: Сг 270 SmA 292 /. ИК спектр, v, 
• м 3600-3250, 2800-2000 ш (N-H), 3151, 3022 
К 11аром), 2955, 2926, 2855 ( С - Н ^ ) ,  1616 (С=0), 
1551, 1508 (С=Сар0„). Спектр ЯМР 'Н (C5D5N), 8, 
мд.: 0.74 т (ЗН, СН3, J 1 Гц), 1.12-1.19 м (4Н, СН2), 
I 49 квинтет (2Н, СН2, J  7 Гц), 2.50 т (2Н, АгСН2, 
./ 7 Гц), 6.43 с (1Н, С^Н), 7.24 д (2Наром, J 8 Гц), 7.61 д 
(*•1 1«рОМ ? J  8 Гц), 7.71 д (2Наром, J  8 Гц), 8.02 д 
CII».»«, J  8 Гц). Спектр ЯМР |3С (C 5D5N), 8, м.д.: 
14.23 (СН3), 22.82, 31.47, 31.71, 35.73 (СН2), 126.25, 
127.19, 127.65, 129.50 (Саром ).

Список литературы

1. Petrov V.F. Liq. Cryst. 2001. 28. 2 17.
2. Karamysheva L.A., Torgova S.I.. Agafonova I.F., Petrov V.F. 

Liq. Cryst. 2000. 27. 393.
3. Landolt-Börnstein. New Series. Ed. O.Madelung. Berlin: 

Springer Verlag. 1992. IV, 7.
4. Seed A.J, Cross G.J., Toyne K.J.. Goodby J.W. Liq. Cryst. 

2003. 30. 1089.
5. Da Silva L., Gallardo H., Magnago R.F., Begnini l.M. Mol. 

Cryst. Liq. Cryst. 2005. 432. I.
6. Mcdonald R.. Lacey D., Watson P., Cowling S., Wilson P. Liq. 

Cryst. 2005.52, 319.
7. Ковганко H.H., Ковганко B.H. Вестник Фонда фунда

ментальных исследований. 2004 (3), 36.
8. Ковганко В.Н., Ковганко Н.Н. ЖОрХ. 2006. 42. 259.
9. Ковганко В.Н., Ковганко Н.Н. ЖОрХ. 2006. 42. 715.

10. Belmar J., Alderete J.. Parra M., Zuniga C. Bol. Soc. Chil. 
Quirn. 1999, 44, 367.

11. Aret E., Meekes H., Vlieg E.. Deroover G. Dyes and Pigments. 
2007, 72, 339.

12. Marchetti F., Pettinari C , Pettinari R. Coord. Chem. Rev. 2005. 
249, 2909.

13. Arichi J., Goetz-Grandmont G., Brunette J.P. Hydrometallurgy. 
2006. 82, 100.

14. Shen L., Chen Z., Zhao Q„ Li F.-Y., Yi T„ Cao Y„ Huang C.-H. 
Inorg. Chem. Com. 2006. 9. 620.

15. Вгайа M.F., Gradillas A.. Ovalles A.G., López B., Acero N., 
Llinares F„ MuOoz Mingarro D. Bioorg. Med. Chem. 2006, 
14, 9.

16. Laughlin S.K., Clark M.P., Djung J.F., Gołębiowski A., Brugel 
T.A.. Sabat M„ Bookland R.G., Laufersweiler M.J., van Rens 
J.C., Townes J.A., De B., Hsieh L.C., Xu S.C., Walter R.L., 
Mekel M.J., Janusz M.J. Bioorg. Med. Chem. Lett. 2005. 15, 
2399.

17. Benetti S., Romagnoli R„ de Risi C„ Spalluto G., Zanirato V. 
Chem. Rev. 1995. 95, 1065.

18. Demus D„ Richter L. The Texture of Liquid Crystals. Leipzig: 
VEB Deutcher Verlag für Grandstoff Industie, 1978, 219 P.

1807


