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АННОТАЦИЯ 

В данной статье обсуждаются: синтез пара-[бис-1,4-(4,4,4-трифторбутандион-1,3)]-бензола, его молекуляр-

ная структура, таутомерные формы. Структуру полученного нового вещества исследовали методами ИК, ЯМР 
1Н спектроскопии.  

ABSTRACT 

This article discusses the synthesis of para-[bis-1,4-(4,4,4-trifluorobutanedione-1,3)]-benzene, molecular structure, 

tautomeric forms. The structure of the obtained new substance was studied by IR, NMR-1H. 
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Введение 

В настоящее время синтез фторорганических 

соединений является одним из активно разви-

вающихся направлений химии координационных 

соединений. Синтез фторированных поликарбониль-

ных соединений открывает широкий путь к получе-

нию новых лигандов и исследованию комплексных 

соединений [1-5]. 

Известно, что синтез карбонильных соединений 

обычно осуществляли конденсацией Кляйзена, но 

этот процесс несколько сложен и трудоемок, так как 

проводится в среде абсолютного этилового спирта. 

Кроме того, реакция протекает только в присутствии 

метилата или этилата натрия, и выход реакции 

получается значительно ниже [1, 3, 6-9]. 

Экспериментальная часть 

Исходные материалы для синтеза приобретены 

у фирмы Sigma-Aldrich. Перед синтезом исследованы: 

чистота и качество реагентов с помощью определения 

температуры плавления, УФ поглощение, а также 

колебания функциональных групп.  

Наш модифицированный метод, в отличие от 

конденсации Клайзена, осуществляется путем 

взаимодействия пара-диацетилбензола с этиловым 

эфиром трифторуксусной кислоты в среде гексана в 

присутствии гидрида лития в качестве катализатора 

при комнатной температуре в соотношении 1:2. 2,65 г 

(0,016 моль) пара-диацетилбензола и 4,55 г 

(0,032 моль) этилового эфира трифторуксусной ки-

слоты. Подвергали реакцию в гексане при комнатной 

температуре, в присутствии катализатора. Через сутки 

осадок отфильтровывали, промывали диэтиловым 

эфиром и высушивали на воздухе. Выделенное 

вещество желтого цвета, растворяется в метаноле, 

хлороформе при комнатной температуре, этаноле, 

изопропиловом спирте при слабом нагревании. 

Выход пара-[бис-1,4-(4,4,4-трифторбутандион-

1,3)]бензола 5 г (86%), Ткип. 151-152°С. Результаты 

элементного анализа: найдено C14H8O4F6; C – 47,09%; 

H – 2,11%, F – 31,19% и вычислено: C – 47,47%;  

Н – 2,28%, F – 31,18%. 

 

 
 

Полученное новое соединение может существо-

вать в различных таутомерных формах в растворе 

этанола. Это таутомерные формы бис-дикетоная (А), 

бис-1,1'-енолкето (В) и бис-1,1'-кетоенола (С): 
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Для определения температуры плавления 

исходных реагентов использовался прибор Stuart 

SMP10/SMP20, спектр поглощения был исследован 

с помощью спектрометра UV-Vis 1900i. ИК спектры 

полученного образца C14H8O4F6 регистрировали в 

диапазоне 400-4000 см-1 с использованием призмы 

MIRacle-10 алмаз/ZnSe на приборе IRTracer-100 

(SHIMADZU CORP., Япония, 2017). Снимали ЯМР 

спектра для идентификации пара-[бис-1,4-(4,4,4-

трифторбутандион-1,3)]бензола в 5-10% ного раствора 

ДМСО-d6 на спектрометре Unity 400plus (Varian). 

Результаты и обсуждение 

В ИК спектре зарегистрированы следующие 

частоты колебаний: молекулы пара-[бис-1,4-(4,4,4-

трифторбутандион-1,3)]-бензола: частота валентных 

колебаний связи С-Н ν(С-Н) 3124 см–1, в енольном фраг-

менте валентные колебания углерод-кислородной 

связи ν(C-O) 2360 см–1 . Частоты колебаний карбониль-

ной группы ν(C=O) 1558 см–1 свидетельствуют о 

наличии свободной C=О группы, примыкающей к 

CF3 фрагменту. Зарегистрированы несколько слабых 

интенсивных сигналов частот деформационных 

колебаний связей O-Н в енольном фрагменте 

w(O H)1456 см–1. Валентные колебания связи C=C 

енольного фрагмента -дикетонной части молекулы, 

примыкающей к ароматическому кольцу, зафикси-

рованы при 1240 см–1. Валентные колебания, харак-

терные для связи С .....С в ароматическом кольце 

наблюдаются при 1199 см–1, 1105 см–1, 1074 см–1. 

Частоты валентных колебаний связи С-F и ν(C-F) 

наблюдались в области 1016 см–1, 814 см–1, 798 см–1. 

Деформационные колебания связей C-F w(C-F), зареги-

стрированы в области 690 см–1, 582 см–1, 503 см–1. 

По данным ИК спектра доказано наличие внутри-

молекулярной водородной связи (ВМВС) в молекуле 

пара-[бис-1,4-(4,4,4-трифторбутандион-1,3)]-бензола.  
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Рисунок 1. ИК спектр пара-[бис-1,4-(4,4,4-трифторбутандиона-1,3)]-бензола 

 

При изучении спектра ЯМР 1Н полученного 

соединения (рис. 2) в растворе ДМСО-d6, мы были 

уверены, что оно находится в таутомерном состоянии 

полной бис-1,1'-енолкето формы (В). B спектре 

ЯМР 1Н соединения, полученного в растворе, 

зафиксированы при δ 7,29 м.д. синглетные сигналы 

с суммарной интенсивностью 4 Н, что соответствуют 

протонам ароматического кольца, а синглетный 

сигнал с интенсивностью 2 Н зарегистрирован в более 

сильном поле (δ 6,73 м.д.). Этот сигнал соответствует 

винильным протонам в енолизованном фрагменте 

β-дикетона. Обычно сигналы этих протонов 

(OH-группы) наблюдаются при δ 5,6-6,8 м.д. [4]. 

В большинстве случаев сигналы протонов =C–OH 

обнаруживаются при δ 15,0–18,0 м.д. [4]. В спектре 

ЯМР 1Н исследуемого нами образца этот сигнал 

зарегистрирован при δ 17,07 м.д. Слегка расширенный 

сигнал, соответствующий 2 Н, указывает на поляри-

зацию енолизованной связи О-Н под влиянием 

бензольного кольца и по заключению ИК спектра, 

на наличие ВМВС.  
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Рисунок 2. ЯМР 1Н спектр пара-[ди-1,4-(4,4,4-трифторбутандион-1,3)]-бензола 

 

Выводы 

Разработан оптимальный способ получения 

фторированных поликарбонильных соединений. 

Индивидуальность, состав, строение и таутомерное 

состояние полученного нового органического веще-

ства определены, проанализированы и доказаны 

с помощью ИК и ЯМР 1Н спектроскопии. На осно-

вании полученных результатов установлена 

индивидуальность молекулы пара-[ди-1,4-(4,4,4-

трифторбутандион-1,3)]-бензола (C14H8O4F6) и еноли-

зация карбонильной группы при атоме углерода.  
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