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СИНТЕЗ ХЛОРСОДЕРЖАЩИХ ЭФИРОВ  

НА ОСНОВЕ ДИОКСАНА И ЦИКЛОГЕКСЕНА 

 
М.М.Мовсумзаде, А.Г.Гаджиев, Н.Р.Султанова 

Институт химии присадок Национальной АН Азербайджана 

Целью настоящей работы явилось получение 1-хлор-5-(2-хлорциклогексилокси)-3-

оксапентана и его производных. При исследовании 1-хлор-5-(2-хлорциклогексилокси)-3-

оксапентана обнаружено, что «Cl», находящийся в циклогексановом кольце, не замеща-

ется даже в присутствии щелочи и проявляет большую инертность. В работе исследо-

ваны реакции 1-хлор-5-(2-хлорциклогексилокси)-3-оксапентана с аминами, тиолами и 

фенолами и установлено, что в соответствующих оптимальных условиях можно полу-

чить 1-амино-, 1-меркапто- и 1-фенокси-5-(2-хлорциклогексилокси)-3-оксапентаны. 

 

          Органические соединения с подвиж-

ным атомом галогена широко используют-

ся в органическом синтезе. Наибольшее 

распространение и значение среди них по-

лучили дигалогенэфиры. Атомы галогена в 

них весьма активны и вступают во многие 

реакции нуклефильного замещения. 

Ранее нами были изучены реакции 

1,8 дигалоген–3,6 диоксаоктана с аминами, 

тиолами и фенолами. Установлено, что за-

мещение атома галогена происходит как в 

прямой, так и в разветвленной цепи. Про-

исходит замещение как одного, так и двух 

атомов галогена на амино-, меркапто-, и 

феноксигруппы с образованием 1-алкил-, 

ариламино-8-хлор-3,6-диоксаоктанов; 1,8-

диалкил-, диарил-, диамино-3,6-диокса-

октана [1,2]. 

Однако представляет интерес изуче-

ние реакции замещения атома галогена, 

находящегося в циклогексановом кольце. 

 Целью настоящей работы  явилось 

получение 1-хлор-5-(2-хлорциклогексил- 

окси)-3-оксапентана и исследование реак-

ции последнего с рядом соединений, со-

держащих подвижный атом водорода. 

 

 

        
 

При исследовании реакции с раз-

личными нуклеофильными агентами даже 

при нагревании в присутствии щелочи бы-

ло обнаружено, что «Cl», находящийся в 

циклогексановом кольце, не замещается и 

проявляет большую инертность. 

Даже после замещения хлора в бо-

ковой цепи циклогексанового кольца заме-

стить хлор в ядре не удалось [3]. Нами бы-

ла исследована реакция 1-хлор-5-(2-

хлорциклогексилокси)-3-оксапентана с 

аминами, тиолами и фенолами по схеме: 
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Состав и строение полученных со-

единений доказаны методами ИК и ЯМР 

спектроскопии, элементного анализа, физи-

ко-химические показатели приведены в 

таблице. 

Таким образом, нами синтезированы 

7 новых монохлорзамещенных производ-

ных 1-амино-, 1-алкилтио-, 1-арилокси-5-

(2-хлорциклогексил-окси)-3-оксапентана. 

ИК-спектры соединений снимались 

на приборе УР-10 в области     600-3500 

см
-1

, ЯМР-спектры соединений снимались 

на приборе «Вариан»-60.  

Частота соединений подтверждена 

методом газожидкостной хроматографии. 

Газожидкостной анализ проводили на хро-

матографе «Цвет-4-67». 

ИК-спектр: полоса поглощения 1-

хлор-5-(2-хлорциклогексилокси)-3-

оксапентана в области 794 см
-1

 может быть 

отнесена к CH2Cl-группе, находящейся в 

циклогексановом кольце, поглощению СО-

группы соответствует полоса 1110 см
-1

. 

В спектре ЯМР 1-хлор-5-

(хлорциклогексилокси)-3-оксапентана име-

ется неразрешенный мультиплет при   = 

3,55 и 3,78 м.д., соответствующий 9 прото-

нам групп CHOCH2CH2ОCH2CH2Cl. 
Единственный протон CHCl-группы 

проявляется в виде дублета при 4,21 м.д. В 

области 0.9-2.5 м.д. расположены сигналы 

метиленовых групп циклогексанового 

кольца. 

Два протона кольца расположены по 

соседству с атомами кислорода и хлора, и 

протоны фрагмента – ОCH2CH2ОCH2Cl 
дают сигнал в области 2,85-4,1 м.д. 

В ИК-спектрах 1-амино-5-(2-

хлорциклогексилокси)-3-оксапентана (со-

ед.1,2,3) имеются полосы в области 1352, 

1260 и 850 см
-1

, соответствующие С-Н-

связи. Для фенокси- и 1-бутил-фенокси-5-

(2-хлорциклогексилокси)-3-оксапентана 

(соед.6,7 табл.1) сохраняются все полосы, 

соответствующие 5-(2-

хлорциклогекилокси)-3-оксапентану; поло-

сы в области 1610, 1580, 1516, 820 см
-1

 со-

ответствуют пара-замещенному ароматиче-

скому кольцу; полосы 1600, 1500, 748, 690 

см
-1

 – монозамещенному ароматическому 

кольцу, полосы в области 736 и 794 см
-1

 

CHCl-группе; полоса 1110 см
-1

 – CH2ОCH2-
группе; полоса  1450см

-1
 – CH2 группе. По-

лоса 665 см
-1

 соответствует C–S группе в 

соединениях с меркаптанами (соед.4,5 

табл.1), полосы 1360, 1375, 2938 см
-1

 пока-

зывают наличие CH3-группы в третичной 

бутиловой группе.  

 

         ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ   ЧАСТЬ 

       1-хлор-5-(2-хлорциклогексилокси)-3-

оксапентан.  В трехгорлую колбу, снаб-

женную термометром, механической ме-

шалкой, холодильником, поместили 88 г (1 

г-моль) диоксана и при при постоянном пе-

ремешивании и охлаждении (+10
0
-5

0
) про-

пускали через него 98  г (0,2  г-моль) хлора 

и 80  г (1  г-моль) циклогексена со скоро-

стью 20   л/час в течение 3 часов. По окон-

чании реакционную смесь промывали 

насыщенным раствором соды, сушили над 

безводным сернокислым натрием. После 

отгонки избытка диоксана и образовавше-

гося дихлорциклогексана из остатка ваку-

умной перегонкой выделили 1-хлор-5-(2-

хлорциклогексилокси)-3-оксапентана. По-

лучено 92.7  г вещества.  Ткип. 130-132/0,6   

мм. 

        1-пиперидино-5-(2-хлорциклогек- 

силокси)-3-оксапентан (соед. 1). В трех-

горлую колбу, снабженную механической 

мешалкой и  термометром,  помешали 15 г 

(0.1 г-м) 1-хлор-5-(2-хлорциклогексил-

окси)-3-оксапентана и 10.6 г (0.2 г-м) пипе-

ридина, перемешивали в растворе толуола 

при температуре 110
0
С в течение 18 часов. 

По окончании реакции хлоргидрат пипери-

дина отделяли, сырой продукт промывали, 

высушивали над сернокислым натрием, от-

гоняли растворитель и остаток фракциони-

ровали под вакуумом. Получено 22 г (со-

ед.1 табл.1) (70%). Аналогично получены 

эфиры на основе дибутиламина и морфо-

лина (соед. 2-3,  табл.1). 

1-Бутилтио-5(2-хлорциклогек- 

силокси)-3-оксапентан (соед.4).  К 7.5 г  

(0.1г-м) бутилмеркаптана в  растворе толу-

оле и 5.6 г  (0.1 г-м) кристаллического ед-

кого кали при температуре 100
0
С подавали 

20 г  (0.1 г-м)  1-хлор-5-(2-хлорциклогек- 



             СИНТЕЗ ХЛОРСОДЕРЖАЩИХ ЭФИРОВ НА ОСНОВЕ ДИОКСАНА        361 

 

                                                                                           KİMYA PROBLEMLƏRİ  № 2  2009 

силокси)-3-оксапентана в течение 30-40 

минут. Содержимое колбы перемешивали 

18 часов при температуре 110
0
-120

0
С. По 

окончании реакции сырой продукт промы-

вали водой, растворитель отгоняли. После 

отгонки растворителя остаток фракциони-

ровали под вакуумом. 

Аналогично получено соединение 5 

(см табл.). 

1-фенокси-5-(2-хлорциклогек- 

силокси)-3-оксапентан. К 20 г (0.2 г-моль) 

фенола в растворе толуола и 5.6 г  (0.1 г-

моль) кристаллического едкого кали при 

температуре 100
0
С подавали 20 г  (0.1 г-

моль)-1-хлор-5-(2-хлорцикло-гексилокси)-

3-оксапентана в течение 30-40 мин. Содер-

жимое колбы перемешивали 18 часов при 

температуре 110
0
-120

0
. По окончании реак-

ции сырой продукт промывали водой, рас-

творитель отгоняли, остаток фракциониро-

вали под вакуумом. 

Аналогично получено соединение 7 

(см табл.). 

Все полученные соединения пред-

ставляют собой бесцветные жидкости, хо-

рошо растворяющиеся в органических рас-

творителях. 
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ДИОКСАН ВЯ ТСИКЛОЩЕКСЕН ЯСАСЫНДА 
ХЛОРЛУ ЕФИРЛЯРИН СИНТЕЗИ 

 

М.М.Мювсцмзадя, А.Г.Щаcыйев, Н.Р.Султанова 
 

Мягалядя мягсяд 1-хлор-5-(2-хлортсиклощексилокси)-3-оксапентанын вя онун тюрямяляринин алынмасыдыр. 
1-хлор-5-(2-хлортсиклощексилокси)-3-оксапентанын тядгиги заманы мцшащидя едилмишдир ки, тсиклощексaн 
щалгасында олан «Cl» щятта гяляви иштиракында беля явяз олунмур вя йцксяк тясирсизлик эюстярир. Апарылан 
ишдя 1-хлор-5-(2-хлортсиклощексилокси)-3-оксапентанын аминляр, тиоллар вя фенолларла реаксийалары тядгиг 
едилмишдир. Мцяййян едилмишдир ки, уйьун оптимал шяраитдя 1-амино-, 1-меркапто- вя 1-фенокси-5-(2-
хлортсиклощексилокси)-3-оксапентанлары алмаг олар. 

 
SYNTHESIS OF CHLORCONTAINING ETHERS ON THE 

BASIS OF DIOXANE AND CYCLOHEXENE 

 

M.M. Movsumzadeh, A.G.Gadjiev,  N.R.Sultanova 

 

The aim of the given work is to obtain 1-chlorine-5-(2-chlorine-cyclohexyl-oxy)-3-oxapentane 

and its derivatives. During the investigation of 1-chlorine-5-(2-chlorinecyclohexyl-oxy)-3-oxa-

pentane it has been established that “Cl” in cyclohexane ring is not substituted even in the pres-

ence of sodium and shows an appreciable. The work retraced  reactions of chlorine-5-(2-

chlorinecyclo- hexyl-oxy)-3-oxapentane with amines, thiols and phenols and it revealed that un-

der appropriate optimal conditions it is possible to obtain 1-amino-, 1-mercapto- and 1-

phenoxy-5-(2-chlorinecyclohexyl-oxy)-3-oxapentanes. 
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Физико-химические показатели производных 1-хлор-5-(2-хлорциклогексилокси)-3-оксапентана 
 

Формула  

Соединения 

Выход, 

% 

Т(кип) 

(Р,мм) 

20

Dn  
20

4d  

МРД Элементный состав, % 

Выч. Найд. Ж Щ С Н Жл Ж Щ С Н Жл 

OCH
2
CH

2
OCH

2
CH

2
N

Cl  

70 
170-172  

(0,8) 
1,4914 1,0609 78,35 78,62 62,15 9,73 - 4,83 12,23 62,83 10,05 - 5,23 12,73 

OOCH
2
CH

2
OCH

2
CH

2
N

Cl  

54 
155-158 

(0,3) 
1,4902 1,1041 76,18 76,43 57,62 8,98 - 4,79 12,14 58,02 9,53 - 5,03 12,01 

OCH
2
CH

2
OCH

2
CH

2
N

Cl

C
4
H

9

C
4
H

9

 

60 
172-176 

(0,7) 
1,4707 0,9887 94,21 94,33 64,74 10,81 - 4,19 10,61 64,32 11,03 - 4,56 9,99 

OCH
2
CH

2
OCH

2
CH

2
SC

4
H

9

Cl  

41 
180-182 

(0,8) 
1,4918 1,0601 80,33 80,10 56,98 10,01 11,05 - 12,56 57,02 9,23 10,84 - 12,02 

OCH
2
CH

2
OCH

2
CH

2
SC

18
H

17

Cl  

57 
204-206 

(0,5) 
1,4856 1,0019 99,81 99,81 61,54 10,05 9,13 - 10,10 62,05 10,34 10,03 - 10,85 

OCH
2
CH

2
OCH

2
CH

2
O

Cl
 

50 
188-190 

(0,6) 
1,5046 1,1166 79,84 79,32 64,31 7,75 - - 11,86 64,85 8,01 - - 12,03 

OCH
2
CH

2
OCH

2
CH

2
O

Cl

C
4
H

9  

43 
200-205 

(0,5) 
1,5041 1,0686 97,45 98,06 67,87 8,54 - - 10,01 68,12 9,34 - - 10,85 
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