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Синтезирован ряд у-хлоркротилдибензил (этил) изоциануратов и изучена их реакция 
с серной кислотой.

Табл. 2, библ, ссылок 4.

В продолжение исследований по синтезу изоциануратов [1,2] в на
стоящей статье описываются синтез и сернокислотный гидролиз у-хлор- 
кротилдибензил(замещенный бензил)- и у-хлоркротилэтилизоцианура- 
тов.

Исходный у-хлоркротилизоцианурат получен взаимодействием циа
нуровой кислоты с 1,3-дихлорбутеном-2 в водно-щелочной среде [2]. По
пытка применить мольное соотношение компонентов 1:1 аналогично син
тезу p-оксиэтилизоцианурата [3] оказалась безуспешной. Наилучший 
выход у-хлоркротилизоцианурата (23%) был получен при соотношении 
компонентов 1:4.

Взаимодействие у-хлоркротилизоцианурата с бензилхлоридами в 
водно-щелочной среде привело к образованию у-хлоркротилдибензилизо- 
циануратов, а в случае этилбромида—к моноэтилпроизводному. Строение 
последнего подтверждено образованием медноаммиачной комплексной 
стоящей статье описываются синтез и сернокислотный гидролиз у-хлор- 
кротилэтилбензилизоцианурата в водно-щелочной среде.

Сернокислотным гидролизом у-хлоркротилдибензилизоциануратов 
получены соответствующие кетоны. В случае у-хлоркротилэтилизоциану- 
рата выделить продукт сернокислотного гидролиза нам не удалось.
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Экспериментальная часть

Индивидуальность синтезированных соединений проверена ТСХ на 
пластинках «снлуфол иУ-254»; проявитель-^пары йода.

у-Хлоркротилизоцианурат. К перемешиваемой при 80—85° смеси 
12,9 г (0,1 моля) циануровой кислоты "и 16 г 10% раствора едкого натра 
прибавляют в течение 10—15 мин. 50-г- (0,4’моля)- 1,3-дихлорбутена-2. 
Нагревание и перемешивание продолжают'еще՛ 2 часа. Осадок трис-(у֊ 
хлоркротнл)пзоцианурата отфильтровывают н сушат на воздухе. Выход 
21,1 г (57%), т. пл. 56—57° (из этанола)՜-[2}, после' многократных пере
кристаллизаций из этанола и петролейноУб эфи^а'т. Пл- 78—80°. Щелоч
ной слой подкисляют соляной кислотой, бс'йдок Отфильтровывают, обра
батывают теплым этанолом и фильтруют.'тПЬсйе ■ удаления՛ основной 
части растворителя из фильтрата выпадает 5 г (23%) у-хлоркротилизс֊ 
цианурата, т. пл.209—210°. Найдено %: С 38,40; НЗ,69;С11.6,60; М 1.9,27.
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С7Н8С1М3О3. Вычислено %: С 38,62; Н 3,67; С1 16,30; Ы 19,31. ИК спектр: 
>Нн 3483-3418, V ли 1670-1660, *со 1700 см֊1.

у-Хлоркротилдибензилизоцианураты. Смесь 2,2 г (0,01 моля) у-хлор- 
кротилизоцианурата, 8 г 10% раствора едкого натра и 0,02 моля хлори
да перемешивают 1 час при 80—85° в случае бензилхлорида, 6 час. при 
комнатной температуре, в случае З-нитро-4-окси- и З-нитро-4-метокси- 
бензилхлоридов. Органический слой обрабатывают 0,1 н, водным раст
вором диметиламина, промывают водой и сушат на воздухе. Выходы и 
физико-химические константы смешанных изоциануратов приведены 
в табл. 1.

у-Хлоркротилэтилизоцианурат. Смесь 4,3 г (0,02 моля) у-хлоркро- 
тилизоцианурата, 16 г 10% раствора едкого натра и 4,3 г (0,04 моля) 
бромистого этила нагревают при перемешивании при 40° 7 час. Реакцион
ную смесь отфильтровывают и подкисляют соляной кислотой. Получают 
4 г (75,5%) у-хлоркротилэтилизоцианурата, т. пл. 88—90°. Найдено %■ 
С 44,04; Н 4,88; С1 14,06; |Ы 17,07. С9Н12С1Н3О3. Вычислено %: С 44,00; 
Н 4,92; С! 14,42; Ы 17,10. ИК спектр: ^со 1700; V ^С1 1650; 

3640-3530 см֊1.
Медноаммиачный 1,Г-диэтил-5,5'-ди-(у-хлоркротил)цианурат. К 

раствору 1,8 г (0,0075 моля) у-хлоркротилэтилизоцианурата в 100 мл 
0,5 к водного аммиака добавляют 11 мл 5,4% раствора сернокислой ме
ди. Осадок светло-фиолетового цвета обрабатывают кипящим спиртом и 
сушат при 65—70°. Получают 2,3 г (52,3%) комплекса. Найдено %՜ 
С1 12,13; Н 19,68; Си 11,02. С18Н28С1ЙН8О6С4. Вычислено %: С1 12,07; 
Ы 19,18; Си 10,89.

у-Хлоркротилэтилбензилизоцианурат. Смесь 2,4 г (0,01 моля) у- 
хлоркротилэтилизоцианурата, 8 г 10% раствора едкого натра и 2,5г 
(0,02 моля) хлористого бензила нагревают на кипящей водяной бане 2 
часа. Смолистый осадок очищают обработкой 0,5 н водным раствором 
диметиламина. Получают 2,4 г (72,7%) у-хлоркротилэтилбензилизо- 
цианурата, т. пл. 76—77° -(из этанола). Найдено %: С 57,64; Н 5,62; 
С1 10,25; Н 12,64. СЛСИ^О,. Вычислено %: С 57,22; Н 5,40; 
С1 10,55; И 12,51. ИК спектр: усо 1700; V 1600, 778-780; V. ,С1 

р >с—с\
1660 см~‘. ТСХ в системе хлороформ—серный эфир (20: 1), К(=0,66.

Сернокислотный гидролиз у-хлоркротилдибензил(этил)изоцианура
тов. Смесь 2 г хлоркротильного производного и 5 мл конц. серной кис
лоты оставляют при комнатной температуре 3—4 дня. Затем к реакцион
ной смеси прибавляют лед, нейтрализуют поташом и экстрагируют бен
золом. Оставшуюся после удаления бензола полужидкую массу очища
ют промыванием горячей водой. .Выходы и физико-химические константы 
полученных кетонов приведены в табл. 2.



Таблица I
7-Хлоркротилпзоциаиураты (III)
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* ТСХ — в хлороформе.
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0,67

0,62

(Бутанон-З-ил)днбензилизоцианураты (IV)

ИКС

1690
3452

СО 
он

Таблица 2

Анализ,
найдено

Н И

вычислено

С Н

50,60

52,10

♦ Вязкая жидкость, перегоняется с разложением, очищается теплым петро- 
лейным эфиром.

»* ТСХ — в хлороформе.
*♦ Полужидкая масса, очистить не удалось.

?-ՔԼՈՐԿՐՈՏԻԼԴԻԲԵՆՋԻԼ(ԱԼԿԻԼ)ԻԶՈՑԻԱՆՈԻՐԱՏՆԵՐԻ ՍԻՆԹԵԶԸ ԵՎ 
ԾԾՄԲԱԹԹՎԱՅԻՆ ՀԻԴՐՈԼԻԶԸ

>. Տ. եՍԱՅԱՆ, Ա. Հ. ՕԱՕԱՅԱՆ, Գ. Ա. ԻԱԱՅԱՆ, Ռ. Ս. ՍՊՐՏԱՅԱՆ և Ա. Ռ. ԱՓԻՆՅԱՆ

8ույց է տրված, որ ցիանուրաթթուն 1,3-դիքլորբուտեն-2-ի հետ ջրալին 
հիմքի ներկայությամբ առաջացնում է մոնթ- և ^^-^-քլոր-կրոտիլիզոցիա- 
նուրատ։ Ս ոեռ-^֊քլորկրոտիլիզոցիանոլրատի փոխազդեցությամբ բեն զիլ և 
Յ-նիտրո-4-օքսի, 3-նիտրո֊4֊մեթօքսի խմբերով տեղակայված բենղիլքլո֊ 

րիդների և էթիլբր^միդի հետ ջրային հիմքի ներկայությամբ սինթեզված են 
դիբենզիլ-, դի(3-նիտրո-4֊օքսիբենզիլ)֊, դի(3-նիտրո-4-մեթօքսիբենզիլ)- և 
հթիլ-՚^-քլորկրոտիլյիզոցիանուրատներէ Վերջինիս կառուցվածքը հաստատված 
է քիմիական փոխարկումներովլ

Ուսումնասիրված է նաև սինթեզված դիբենզյիլ- և էթիլ -ք֊քլորկրոտիյփզո- 
ցիանուրատների ծծմբաթթվային հիդրոըիզը, որը բերել է համապատասխան 
կետոնների առաջացման։
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SYNTHESIS AND HYDROLYSIS 7-CHLORCROTHYLDIBENZYL- 
(ALKYL)ISOCIANURATES

H. T. YESSAYAN, A. H. BABAYAN, G. A. ISSAYAN, R. S. MKRTCH1AN 
and S. R. AP1NIAN

The synthesis of dibenzyl-, dl(3-nitro-4-oxybenzyl)-, dl(3-nitro-4-me- 
thoxybenzyl)- and ethyl-f-chlorcrothyl isocianurates have been described. 
The compounds are obtained by the action of mono-f-chlorcrothyllso- 
cianurate on benzylchlorldes and ethyl bromide in aqueous sodium hyd
roxide solutions. Hydrolysis produces the corresponding keto-compounds.
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