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УДК 547.241

АЛКИЛИРОВАНИЕ ДИЭТИЛФОСФИНИСТОЙ кислоты 
В ДВУХФАЗНОЙ КАТАЛИТИЧЕСКОЙ СИСТЕМЕ

Ранее нами были разработаны удобные способы алкилирования 
фосфинов и диалкилфосфитов с применением катамина АБ и аллилга- 
логенидов [1, 2]. Реакции проводились в системах жидкость—жидкость 
и жидкость—твердое тело, соответственно.

В' настоящей работе установлено, что диэтилфосфинистая кислота 
успешно алкилируется изопреном в системе՜ жидкость—жидкость в при­
сутствии՛ каталитических количеств катамина АБ с образованием ди- 
этил-у.у-диметнлаллилфосфиноксида с выходом 46%. Строение продук­
та установлено с помощью данных ИК спектра, а также его идентич­
ностью (ГЖХ и ТСХ) с продуктом алкилирования диэтилфосфинистой 
кислоты—у,у-диметилаллилхлоридом в системе жидкость—твердое тело.
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Алкилирование диэтилфосфинистой кислоты изопреном. К смеси 9 г 
(0,085 моля) диэтилфосфинистой кислоты, 7,3 г (0,13 моля) 50% водно­
го раствора едкого кали, 3 г катамина АБ в течение 20 мин при охлаж­
дении прикапывали раствор 11,6г (0,17 моля) изопрена в 20 мл ТГФ. 
Перемешивание продолжали в течение 3 ч при комнатной температуре. 
ТГФ удалили в вакууме водоструйного насоса, остаток экстрагировали 
эфирам, высушили и перегнали. Получено 6,8 г (46%) диэтил-у,у-ди- 
метилаллилфосфи1ноксида с т. кип. 10672 мм. По данным ГЖХ, вещест­
во индивидуально. Найдено %: С 62,12; Н 10,84; Р 17,74. С9Н|9РО. Вы­
числено %: С 62,07; Н 10,92; Р 17,82. ИК спектр, V, ел-’; 1650 (С=С), 
1260 (Р=О). ТСХ на силуфоле, гептан ;®ода : уксусная кислота: изобу- 
тиловый спирт, 1 : 1 : 2 : 5. R, 0,62.

Алкилирование диэтилфосфинистой кислоты у.у-диметилаллилхло- 
ридом. К смеси 2,3 г (0,041 моля) порошкообразного едкого кали, 1,7 г 
катамина АБ и 4,4 г (0,04 моля) у.у-диметилаллилхлорида при 65° в те­
чение 30 мин прикапывали 4,2 г (0,039 моля) диэтилфосфинистой кисло­
ты в 10 мл бензола. Получено 3,6 г (52, 9%) диэтил-у,у-диметилаллил- 
фосфиноюсидс, идентичного с полученным в предыдущем опыте 
(ГЖХ, ТСХ).
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