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НЕКОТОРЫЕ  ПРЕВРА IЦЕНИЯ  
N- (2,3 -ЭПОКСИПРОПИЛ ) - 1,8-НАФТСУЛЬТАМА  

Разработан  метод  синтеза  N- (2,3 -эпоксипропил )  -1 ,8 -нафтсультама  и  из yчены  
некоторые  его  превращения . 

Ключевые  слова :  1, 8-нафтсультам ,  1  -хлор --2,3 -эпоксмпропан , aлкили pов aние . 

Эпоксипропильные  производные  гетероциклических  соединений  (напри -
мер , 9H-карбазола  и  его  галогенпроизводных ,  1  1Н -бензо  [ а  ]карбазола , 
7H-бензо [с ]карбазола ,  1,2,3 ,4 -тетрагидро -9Н -карбазола , 9H-фентиазина , 
2-хлор -9H-фентиазина , индола  и  др .) могут  быть  получены  действием  
1-xлор -2,3-эпоксипропана  (ХЭП ) на  гетероциклическое  соединение  в  при - 
сутствии  щелочи  и  обезвоживающих  веществ  [1-4].  Однако  1 ,8 -нафтсуль - 
там  не  реагирует  c ХЭП  в  условиях , оптимальных  для  получения  
9- (2,3 -эпоксипропмл )-9Н -карбазола  (в  избытке  ХЭП  в  присутствии  
щелочей , 1 : 3, и  обезвоживающих  веществ  при  25—ЗО  ' С ). При  
исследовании  данной  реакции  было  установлено , что  при  действии  КОН  
на  1 ,8-нафтсультам  при  20-40 ' С  образуется  калиевая  соль  1 ,8 -нафтсульта - 
ма ,  которая  в  этик  условиях  не  взаимодействует  c ХЭП  и  только  при  
повышении  температуры  до  60 ' С  протекает  реакция  алкилирования . При  
60 ' С  реакция  заканчивается  в  течение  2-2,5 ч , a при  повышении  
температуры  до  115 'С  — в  течение  20—ЗО  мин . Выход  продукта  достигает  
95-98%. Были  разработаны  следующие  условия  получения  N-(2, З -эп oкси -
пропил )-1,8- нафтсультама  (1) (см . схему ). 

При  действии  на  соединение  1 хлористого  водорода  в  метаноле  или  
хлороводородной  кислоты  в  диоксане  получен  N- (2-пщрокси -З -хлорпро -
пил ) -1 ,8-нафтсультаи  (2). Далее  соединения  1 и  2 подвергались  действию  
цианида  натрия . Встряхиванием  раствора  1 в  метаноле  с  цианидом  натрия  
при  комнатной  температуре  (метод  А ) или  кипячением  соединения  2 c 
ци aнидом  натрия  в  метаноле  (метод  B) получен  N- (2 -пщрокси -З -цианоаро -
пил ) -1,8 -нафтсультам  (3). B первом  случае  выход  продукта  3 достигает  
85-88%,  однако  продолжительность  реакции  достигает  5 сут . Во  втором  
случае  продолжительность  процесса  сокращается  до  0,5-1,5 ч , однако  выход  
составляет  липпь  76,3%. Таким  образом , получение  нитрила  3 из  
эпоксисоединения  1 является  наиболее  приемлемым . 

Детальное  исследование  реакций  нитрила  3 показало , что  после  
6-часового  его  нагревания  при  90 ' С  с  хлорокисью  фосфора  из  реакционной  
смеси  хроматографическим  методом  (с  выходом  —30%) были  выделены  
N- (2-хлор -З -цианопропил )  - 1, 8-нафтсультам  (4) и  незначительное  количест -
во  N-  ( З -карбамоил -2-хлорпропил )  -1 ,8 -нафтсультама  (6). Образование  
последнего  можно  объяснить  тем , что  хлорнитрил  4 в  присутствии  
хлороводородной  кислоты  омыляется  до  амида  6; выход  последнего  
увеличивается  при  дальнейшем  нагревании  реакционной  смеси  и  после  12 ч  
достигает  20%, в  то  время  как  выход  хлорнитрила  4 понижается  до  б  %. Амид  
6 выделен  также  действием  хлорокиси  фосфора  на  N- (2-гидрокси - З -карбамо -
илпропил )  -1, 8 -нафтсультам  (5), полученный  омылением  гидроксидом  
натрия  нитрила  3 в  метаноле  в  присутствии  перекиси  водорода , a также  
омьиением  хлорнитрила  4 концентрированной  хлороводородной  кислотой . 
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Таблица  1 

Характеристика  соединений  1-7, 8a, 8b, 9 

Соеди - 
нение  

Брутго - 
формула  

Найдено , % 
т . пл , °С  

(растворитель ) 

Выход  нычиспено , % 

C Н  С 1 N г  % 

1 С 1зНц NОз 8 59.7 

vI ц  *fl*f vl*r  пгl м  *rlv  мIv
 пгlм  'rly  

'Г
'
 

с 
 

- 5.3 110.5-111.0 25.0 95.8 
59.75 5,4 (этанол ) 

2 С 1зН 12С 1NОз 8 52.5 12.0 4.7 95.0-96.0 13.4 90.6 
52.4 11.9 4.7 (этанол ) 

3 С 14Н 12N2О 38 58.0 - 9.4 154.5-155.5 10.0 86.7 
58.3 9.7 (этанол ) 

4 С 14НцС 1N2О 28 54.7 11.8 9.2 144.0-145.5 9.5 31.0 
54.8 11.6 9.1 (этанол ) 

5 C14H14N2O48 54.7 - 9.1 174.0-175.5 1.1 36.0 
54.9 9.2 (этанол ) 

б  C14H1з C1N2Oз 8 51.8 10.9 8.5 170.5-171.0 0.8 24.7 
51.8 10.9 8.6 (этанол ) 

7 С i4Н 1oN2О z8 62.9 - 10.7 149.5-150.5 2.1 77.7 
62.2 10.4 (этанол ) 

8a С iaН 12N20з 8 58.5 - 9.3 158.0-159.5 1.4 24.3 
58.3 9.7 (этанол ) 

8b С 14Н 121V"гОз 8 58.8 - 9.8 169.0-170.0 2.2 38.2 
58.3 9.7 (этанол ) 

9 C14Н 12C1NO48 51.2 11.2 4.7 193.5-195.0 0.5 30.7 
51.6 10.9 4.3 (эт aнол /вода ) 

При  обработке  клорнитрила  4 гидроксидом  натрия  в  метаноле  или  
диэтиламином  в  бензоле  методом  ТСХ  обнаружено  образование  нескольких  
веществ . Однако  при  кроматографировании  реакционной  массы  выделено  
лишь  одно  индивидуальное  соединение , для  установления  структуры  
которого  были  сняты  его  ИК , ЯМР  1  Н  и  УФ  спектры . Анализ  спектров  
показал , что  кроме  этого  соединения , являющег oся  транс -N-(3-циан -1-про - 
пенил )-1,8-нафтсультамом  (7), выделено  небольшое  количество  смеси  
изомерных  нитрилов , в  которой  кроме  нитрила  7 обнаружено  присутствие  
нитрилов  c полосой  поглощения  группы  CN в  ИК  спектре  при  2240 см  . 
Такое  поглощение  наблюдается  при  сопряжении  между  группой  CN и  
двойной  связью , что  говорит  об  образовании  цис - или  транс -N- (3 -диан -2-
пропекил ) -1, 8-нафтсультама . 

Из  изложенного  следует , что  в  отщеплении  хлористого  водорода  
от  хлорнитрила  4 в  основном  участвует  водород  от  С (1) и  липаь  
незначительное  количество  от  С (3). 

При  обработке  амида  6 гидроксидом  натрия  в  метаноле  или  диэтиламином  
в  бензоле  и  после  хроматографирования  реакционной  массы  в  чистом  виде  
выделены  два  соединения , анализ  ИК , ям  1 Н  и  УФ  спектров  которых  
показал , что  этими  соединениями  являются  цис -N-(4-карбамоил -1-пропе - 
нил )-1,8-нафтсультам  (8a) и  транс -N- (4-карбамоил -  1 -пропенил )  -1 ,8 -нафт - 
сультам  (8b). B ИК  спектрах  имеются  характерные  для  амидной  
группировки  полосы  поглощения  при  3440, 3200, 1695, 1679, 1410 см  1  в  
амиде  8a; 3380, 3220, 1680, 1630, 1406 см  1  в  амиде  8b, a также  чолосы  
неплоских  деформационных  т*олебаний  связи  НС =СН  при  715 см  в  8a 
(цис -форма ) и  при  940 см  в  8b (транс -форма ). Из  наблюдаемого  
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Таблица  2 

Спектральные  характеристики  соединений  1-7, 8а ,Ь , 9 

УФ  спектр , 

/1 ц 1аХ ,  им  

(1В  ) 

(в  зганоле ) 

ИК  спектр ,  V.  см  
Соеди - 
нение  Спект p ЯМР  1Н , (З , м . д . 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8a 

8b 

9 

2.77 м  (эпоксидное  кольцо ); 3.3 (1H, м , 
СН ); Jлв  = 17; Jлх  = З ; Jвх  = 5 Гц ; 
vA = 298.07; ив  = 330.93 Гц ; 6.80-8.25 
(6Н , м , CH аром . кольца ), 
CDC13 

2.8-3.2 (1 Н , м , ОН );  
3.7-3.82 (2Н , д , N-CН 2-CH-СНг ); 
3.95-4.1 (2Н , д , N-С*); 4.15-4.45 
(1Н , м , СНг -СН -СН 2); 6.8-8.15 
(6H, м , СНаром ); CDC13 

2.5-2.65 (2H, д , N-CH2-СН -СН 2) ; 
3.7-3.8 (2Н , д , N-СНг ); 4.2-4.45 
(1н , м , СН 2-С H-СН 2); 6.5-7.8  (6Н ,  
м , СНаром ); CDC13 

3.1 (211 , д , N-СНг -СН -СН 2, 
Т  = 6 Гц ); 4.1-4.3 (2H, м , N-СНг ); 
4.5-4.75 (1Н , м , СН 2-CH-CH2); 
6.85-8.15  (6Н ,  м ,. СНаром ); CDC13) 

2.625 (2H, д , N-СН 2-Cн -C*, 
J= 6 Гц ); 3.8 (2H, д , N-СНг , 
J= б  Гц ); 4.4-4,7 ( 1Н , м , 
СН 2-СН -СН 2); 6.5-8.0 (8Н , м , 
сНаром , Nн 2) ;  cFз cooD 
2.45-3.15 (211 , м , 
N-СНг -CH-С i2); 3.86 (2H, д , 
N-СНг , J = 6 Гц ); 4.25-4.65 (1H, м , 
СН 2-СH-СН 2); 6.52-8.2 (8H, м , 
СНаром , NН 2); .EF3COOD 

3.275 (2Н , д . д , CH2CN, Т  = 5.5 Гц ); 6.0 
(1 Н , д . т , СН =СН -С H2,  1=16  Гц ) ; 
6.5-8.1 (7H, м , СН аром , N-CH=Cн ); 
CD C13 

3. 1 7 (2Н , д , CH2CONxz, Т  = б  Гц ); 
6.0-6.5 (2н , м , CH=СН -CH2); 
6.5-8.3 (8H, м , СН аром , NH2); 
ДМСО -дб  

3.1 (2Н , м , СН 2СО NНг , J = 6 Гц ); 6.1 
(1H, д . т , С H=СH-СН 2, Т  = 16 Гц ); 

6.5-8.3 (9Н , м , СНаром , N-CH=CH, 

NH2); ДМСО -dб  

2.5-2.8 (2Н , м , N-СНг -CH-CHг ); 
3.75-3.9 (2Н , м , N-СНг ) ; 4.45-4.75 
(1Н , м , СН 2-С H-СН 2); 6.5-7.85 
(6н , м , СНаром );  CF3COOD 

3085, 3000 (=С -H) ; 2930, 
2860 (СНалиф ); 1635, 1592, 
1492 (С =С ); 1310 c пл . при  
1300, 1293  (802);  1173, 1145. 
(502);  1220, 930, 895, 860 
(зпоксидное  кольцо ); 810, 
763 c пл . при  750 (внеплоско -
стные  деф . колебания  
СНаром  кольца ) ; 607, 575 
(C-S) 

3480 (ОН ); 3070 (СНаром ); 
2970-2880 ( СНаляф ); 1310, 
1170, 1140 (5 О 2) 

3465 (ОН ); 3100, 3080 
(СНаром ); 	2975-2945 
(СН али ф ); 2270 (CN); 1310, 
1170, 1140 (SO2) 

3070, 3040 (СНаром ); 2970, 
2940 (СНалиф ); 2270 (CN); 
1310, 1175, 1145 (802); 751 
(Cl)  

3400, 3340, 3290, 3200 (ОН , 
aмид  I); 3070 (СНаром ); 2930 
(СНалиф );  1675 (aмид ); 1430 
(амид  ц ); 1300, 1175, 1145 
(502) 

3420, 3176 (aмид  О ; 3075 
(СН аром ); 2930 (СНа i яф ); 
1685 (aмид  n; 1410 (aмид  II); 
1300, 1170, 1145 (SO2); 750 
(Cl)  

3080, 3040 (-СН =Сн -); 2950, 
2935 (СН али ф ); 2270 (CN); 
1675 (-СН =СН -); 1315, 1180; 
1145 (SO2); 950 
(-СН =CН -тр aнс ) 

3440, 3200 (амид  I); 3080, 
3040 (-СН =СН -); 1695, 1679, 
1630 (амид  I, -СН =СН -) ; 
1310, 1170, 1135 (SОг ); 
715 (-СН =СН -цис ) 

3380, 3220 (амид  У ); 3080 
(-С H=СН -); 	2970-2910 
(СН aлиф ); .1680, 1630 (амид  
I, -CН =CН -транс ); 1406 
(амид  II); 1325, 1170, 1145 
(802); 1070, 940 (-CH=СН - 
транс ) 

3500-3300 (ОН ); 3070, 3035 
(СНаром ); 2940 (СНалиф ); 
1718, 1700 ( С =0); 1300, 
1175, 1140 (502) 

211 (4.53); 
243.5 
(4.28) ; 
340 пл  
(3.70) 

211 (4.54); 
243.5 
(4.28); 340 
пл . (3.68) 

215 (4.62); 
249 (4.39); 
340  ял  
(3.68) 

212 (4.58); 
244 (4.34); 
340  ял  
(3.71) 

214 (4;60); 
248 (4,33); 
350  ял  
(3.68) 

211 (4.52); 
243 (4.28); 
340  ял  
(3.70) 
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батохромного  сдвига  и  увеличения  интенсивности  поглощения  при  
сравнении  УФ  спектров  соединений  8a и  8b co спектром  соединения  б  можно  
судить  o наличии  двойной  связи  в  амидах  8a и  8b, a батохромный  сдвиг  c 
максимумом  при  500 и  600 см  и  увеличение  интенсивности  полосы  
поглощения  в  спектре  транс -изоме pа  8b указывают  на  более  полное  
сопряжение  в  молекуле  8b по  сравнению  c цис -изомером  8a. На  основе  
спектра  ЯМР  1 Н  8b найдено , что  КССВ  винильньпх  протонов  равна  16 Гц , что  
также  свидетельствует  об  их  тр aн c-расположении . B спектре  ЯМР  H 
тр aнс -нитрила  7, как  и  амидов  8a и  8b сигналы  винильнык  протонов  
(N—СН =СН ) расположены  в  области  выше  6,0 м . д . 

Амид  8b получен  при  омылении  нитрила  7 гидроксидом  натрия  в  
присутствии  перекиси  водорода , a также  омылением  хлорнитрила  4 
гидроксидом  натрия  в  присутствии  перекиси  водорода . B последнем  случае  
сначала  происходит  отщепление  хлорида  водорода  от  хлорнитрила  4, a затем  
образовавшийся  нитрил  7 омьияется  до  амида  8b. 

При  кипячении  хлорнитрила  4 и  хлорамида  6 c концентрированной  
хлороводородной  кислотой  получен  N- (2-хлор -З -карбоксипропил )  -1 ,8-нафт -
сультам  (9), образующийся  также  при  кипячении  непредельных  соединений  
(7, 8a,b) c хлороводородной  кислотой . B данном  случае  сначала  происходит  
присоединение  хлористого  водорода  к  двойной  связи , a затем  омылеике  
образовавшихся  хлоропроизводных  до  кислоты  9. 

ЭКС 1н ✓РИМЕНТАЛЬНАЯ  ЧАСТЬ  

ИК  спёктры  сняты  на  спект poф oтомет pе  UR-20 н  виде  прессованных  таблеток  c бромидом  каштя , 

спектры  ЯМР  1Н  — на  приборе  Тез lа  B8-487 С  (80 МГц , стандарт  — тетраметилсилан ), УФ  спект -

ры  — на  спектрофотометре  8ресогд  UV-vis в  этаноле  при  концент paции  соединений  2.5 • 10-

4  моль /л . Ход  реакций  и  чистоту  полученных  соединений  контролировали  методом  ТСХ  на  пла -

стинках  8ilц fol. Характеристики  синтезироваиных  соединений  приведены  в  табл . 1, данные  ИК , 

ЯМР  1Н  и  УФ  спектров  — в  табл . 2. 

N-(2,3-Эпоксипропил )-1;8-нафтсультам  (1). А . Интенсивно  перемешив aют  при  комнатной  

температуре  н  течение  2.5 ч  20.5 г  (0.1 моль )  1 ,8-нафтсультама , 6.2 г  (0,11 моль ) порошкообраз -

ного  гидроксида  калия  и  92.5 г  (1 моль ) ХЭП . Затем  температуру  поднимают  до  60 °C и  переме -

шивают  в  течение  2 ч . Смесь  отфильтровьп ;ают , нео pг aнический  осадок  2-3 раза  промывают  

ХЭП , избьггок  ХЭП  отгоняют  досуха  и  оставшийся  кристаллический  осадок  перекристаллизовы -

вают  из  этанола . 

В . Интенсивно  перемешивают  при  40 °C в  течение  1.5 ч  20.5 г  (0,1 моль ) 1,8-н aфт cyльт aм a, 

6.2 г  (0,11 моль ) порошкообразного  гидроксида  к aлия  и  92.5 г  (1 моль ) ХЭП . Далее  реакцию  

проводят  и  продукт  вы  дёляют  как  указано  в  методе  А . Выход  25.5 г  (98%).  

C. Интенсивно  перемешивают  при  90 °C в  течение  2.5 ч  20.5 г  (0.1 моль ) 1,8-нафтсультама , 
6.2 г  (0.11 моль ) порошкообразного  гидроксида  калия  и  92.5 г  (1 моль ) ХЭП . Затем  температуру  

поднимают  до  110-115 °C. Реакция  заканчивается  в  течение  30 мин . Продукт  выделяют  обработ -

кой  р eaкционной  массы  водой . Выход  25.1 г  (96.2%). 

N- (2-Гядрокси -3 -хлорпро nил ) -1,8-нафтсультам  (2). А . Растворяют  в  метаноле  13.1 г  
(0.05 моль ) соединения  1, в  раствор  при  охлаждении  пускают  хлористый  водород . По  окончании  

реакции  метанол  отгоняют , остаток  обрабатывают  зтанолом  и  охлаждают  до  0 °С . Образовавшиеся  

кристаллы  отфильтровывают  и  промыают  зтанолом . 

B. Кипятят  0.5 ч  2.6  г  (0.01 моль ) соединения  1 и  3 мл  концентрированной  рлороводородной  

кислоты  (d = 1.19) в  диоксане  (30 мл ). далее  продукт  выделяют  как  описано  выше . Выход  1.9 г  

(64%). Смешанная  проба  c образцом  2, полученным  по  методу  А , деп pессии  температуры  плав -

ления  не  дает . 

N-(2-Гидрокси -3-цианопропил )-1,8-наотсультам  (3). А . Растворяют  н  240 мл  метанола  

10.5 г  (0.04 моль ) соединения  1, добавльпот  2.16 г  (0.044 моль ) цианида  натрия  с  интенсивно  

перемешивают  при  20-25 ° С  в  течение  5 сут . Метанол  отгоняют , остаток  экстрагируют  хлорофор -

мом  и  промывают  водой  до  нейтральной  реакции . Хлороформ  отг oняют , образовавппиеся  кристал -

лы  отфильтровыв aют  и  промывают  зт aнолом . 
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B. Кипятят  1 ч  3.0  г  (0.01 моль ) соединения  2 и  0.54 г  (0.011 моль ) цианида  натрия  в  мет aноле  

(70 мл ). Mет aнол  уд aляют , полученную  массу  обрабатывают  как  описано  выше . Выход  2.2 г  
(76%). Смешанная  проба  c образцом  3, полученным  по  методу  A, депрессии  температуры  плав -
ления  не  дает . 

N-(2-Хл op-3-цианопропил )-1,8-нафтсультам  (4). Нагревают  6 ч  28.8 г  (0.1 моль ) соедине -

ния  3 и  46.1 г  (0.3 моль ) РОС 1з  при  90 °C. Реакционн yю  смесь  выливают  на  лед . Образовавшийся  

маслообразный  остаток  хроматографируют  на  колонке  c силикагелем  L  40/100,  элюент  - смесь  

гексан -эфир , 1 : 2. Осадок  кристаллизуют  из  этанола . 

N-(2-1 идрокси -4-карбамоилпропил )-1,8-нафтсультам  (5). Интенсивно  перемепзивают  при  

комнатной  температуре  в  течение  7 сут  2.9 г  (0.01 моль ) соединения  3, 60 Mn  метанола , 0.44 г  
(0.011 моль ) порошкообразного  NaOH и  10 мл  25% Н 202. Затем  реакционную  смесь  охлаждают  

до  -3 °С . Образовавшиеся  кристаллы  отфильтровывают  и  перекристаллизовывают  из  этанола . 

N-(4-Карбамоил -2-хторпропил )-1,8-нафтсультам  (6). A. Нагревают  при  температуре  80 ° С  
в  течение  4 ч  3.1 г  (0.01 моль ) соединения  4 и  40 мл  концентриров aнной  НС 1 (d =1.19). Продукт  
выделяют  хроматографированием , элюент  - смесь  ацетон -гексан , 2 : 3. Полученный  осадок  

кристаллизуют  из  этанола . 

B. Нагревают  12 ч  при  90 °С  14.4 г  (0,05 моль ) соединения  3 и  23.0 г  (0.15 моль ) РОС 1з . 
Ре aкционн yю  смесь  выливают  на  лед . Продукт  очищ aют  хроматографиронанием , элюент  - смесь  

гексан -эфир , 1 : 4. Выделяют  3.5 г  (2%) соединения  б  и  1.0 г  (6%) соединения  4. Смешанные  
пробы  4 и  6 c описанными  выш e депрессии  температуры  плавления  не  дают . 

С . Нагревают  5 ч  3.1 г  (0.01 моль ) соединения  5 и  7.7 г  (0,05 моль ) РОС 1з  при  90 °С . Реакци -

онн yю  смесь  охлаждают  и  выливают  на  лед . Продукт  очищают  хроматографированием  как  ука -

зано  выше . Выход  0.7 г  (22%). Проба , смешанная  c образцом  б , полученным  по  методу  A, депрес -

сии  температуры  пл aвления  не  дает . 

гпранс -N-(3-Ци aн o-1-пропенил )-1,8-нафтсультам  (7). A. Кипятят  1 ч  3.1 г  (0.01 моль ) сое -

динения  4 и  1.5 г  (0.02 моль ) диэтиламина  в  бензоле  (60 мл ). Раствор  охлаждают , гидрохлорид  

диэтиламина  отфильтровывают , растворитель  удаляют . Получают  маслообразное  вещество , кото -

рое  хроматографируют , элюент  - смесь  гексан -эфи p,  1:3.   Продукт  кристаллизуют  из  этанола . 

B. Интенсивно  перемешивают  40 мин  3.1 г  (0.01 моль ) соединения  4 и  0.4 г  (0.01 моль ) 

порошкообразного  NaOH в  метаноле  (50 мл ) при  40 °С . далее  продукт  выделяют  как  описано  
выше . Выход  1.7 г  (63%). Смешанная  проба  c образцом  7, полученным  по  методу  A, деп pессии  

температуры  пл aвления  не  дает . 

цис -N-(3-Карбамоип -1-проиенил )4,8-нафтсультам  (8а ) и  транс -N-(3-карбамоил -1-про - 
пенил )-1,8-нафтсультам  (8b). A. Кипятят  1.5 ч  6.5 г  (0.02 моль ) соединения  б  и  3.0 г  (0,04 моль ) 

диэтиламина  в  бензоле  (300 мл ). Раствор  охлаждают , вьшавший  гидрохлорид  диэтиламина  от -

фильтровыв aют , растворитель  удаляют . Полученное  маслообразное  вещество  хроматографируют , 
элюент  - смесь  гексан -ацетон , 3 : 2. Первые  выделяют  соединения  8a, a затем  8b. Продукты  

кристаллизуют  из  этанола . 

В . Перемешив aют  30 мин  3.3 г  (0.01 моль ) соединения  6 и  0.4 г  (0.01 моль ) порошкообразного  

NaOH н  метаноле  (70 мл ) при  40 ° С . Соединения  8a и  8Ь  выделяют  как  опис aно  выше . Выход : 8a 

-0.5 г  (17%), 8b-0.9 г  (31%). 

C. Интенсивно  перемешив aют  при  комнатной  температуре  в  течение  10 сут  9.2 г  (0.03 моль ) 

соединения  4, 150 мл  метанола , 1.3 г  (0.033 моль ) порошкообразного  NaOH и  20 мл  25% Н 202. 

Мет aнол  удаляют , a полученное  маслообразное  вещество  хроматографируют  как  описано  выше . 

Получают  2.1 г  (24%) соединения  8b. 

D. Интенсивно  перемешивают  при  комнатной  температуре  н  течение  8 сут  1.35 г  (0.005 моль ) 

соединения  7, 30 мл  метанола , 0.22 г  (5.5 ммоль ) порошкообр aзного  NaOH и  З  мл  25% Н 202. 

Метанол  отгоняют , полученное  маслообразное  вещество  хроматографируют  как  опис aно  выше  

Получают  0.8 г  (56%) соединения  8b. 

Пробы  8Ь , полученные  по  методам  C, D и  смешанные  c 8Ь , полученным  по  методу  A, 

депрессин  температуры  плавления  не  дают . 

N-(2-Xл op-3-карбоксипропил )-1,8-нафтсультам  (9). A. Кипятят  8 ч  1.5 г  (0.005 моль ) сое -

динения  4 и  30 мл  концентрированной  НС 1 (d= 1.19). Реакционную  смесь  охлаждают , получен -

ный  маслообразный  продукт  хроматографируют , элюент  - смесь  гексан -ацетон , 1 : 1. Осадок  

кристаллизуют  из  смеси  эт aнол -вода ,  4:  1. 

B. Кипятят  6.5 ч  1.6 г  (0.005 моль ) соединения  б  и  30 мл  концентрироваиной  НС 1. Выход  0.8 г  
(49 %).  
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C. Кипятят  9 ч  1.35 г  (0.005 моль ) соединения  7 и  30 мл  концентриров aнной  НС 1. Выход  0.45 г  
(28%). 

D. Kипятят  8 ч  0.6 г  (0.002 моль ) соединения  8а  и  15 мл  концент pи pованной  НС 1. Выгод  0.3 г  
(46%) 

E. Кипятят  8 ч  0.6 г  (0.002 моль ) _соединения  8Ь  и  15 мл  концентрированной  НС 1. Выгод  0.25 г  
(38%). 

По  методам  B—Е  продукт  выделяют  аналогично  методу  А . Пробы  соединения  9, пол yченног o 
по  методам  В —Е , смеш aнные  c образцом , полученным  по  методу  А , плавятся  без  депрессии . 
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