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Гидрирование 2-бутин-1,4-диола до 2-бутен-1,4-диола (1) на суспен- дированных палладиевых 

катализаторах при атмосферном давлении сопровождается образованием побочных продуктов (н-

бутанол, γ-гид- роксимасляный альдегид и др.) [1], однако, основные потери целевого соединения 

наблюдаются на стадиях отгонки воды и вакуумного фракционирования катализата гидрирования 

вследствие полимеризации соединения 1. С целью стабилизации 2-бутен-1,4-диола, в реакционную 

массу добавляют моногидрат ацетата меди. После чего при ректификации  в головных фракциях было 

неожиданно зафиксировано образование нового побочного продукта, который был выделен и 

идентифицирован как 2,5,2',5'-тетрагидро[3,3']бифуранил (3), возможный механизм образования 

которого включает стадии циклодегидратации диола 1 и окислительной димеризации 2,5-

дигидрофурана (2) по типу реакции Глазера [2]. 
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Строение новой гетероциклической системы 3 подтверждено физико-химическими методами и 

встречным синтезом. 
ИК спектр снимали на приборе Specord IR-75 в вазелиновом масле. Спектры ЯМР 1Н получали на приборе Varian Unity-

300 (300 МГц) в CDCl3, отнесение сигналов проведено относительно остаточных протонов сигнала растворителя (δ 7.26 м. 

д.). Масс-спектры регистрировали  на приборе Varian MAT-3, ЭУ, 70 эВ. 

2,5-Дигидрофуран (2). К 40 мл (39.8 г, 0.45 моль) 2-бутен-1,4-диола 1 при перемеши- вании добавляют 0.1 г 

катализатора – 2% Pd/С. Смесь нагревают выше 100 ºС и отгоняют 2,5-дигидрофуран (сырец),  пока в колбе не останется ~5 

мл жидкости. Затем сырец перегоняют, собирая, фракцию с т. кип. 53–56 ºС. Получают 21.4 г (66%) 2,5-дигидро- фурана. 

Вещество  идентично соединению,  полученному каталитической  дегидратацией 2-бутен-1,4-диола 1 [3].  

2,5,2',5'-Тетрагидро[3,3']бифуранил (3). А. Выдерживают 50 мл  головной фракции ректификации соединения 1 в 

холодильной камере ~ 6 сут. Выпавший осадок отделяют, промывают холодной водой, сушат в вакуум-эксикаторе и получают 

1.6 г (3%) соединения 3.  

 

Т.  пл. 94–96 ºС (из воды). ИК спектр, , см1: 1605 (С=С), 997, 985, 946 (СО). Спектр ЯМР 1Н, δ, м. д.: 4.76 (8Н, м, СН2); 

5.79 (2Н, м, НС=С). Масс-спектр, m/z (Iотн, %): 138 [М]+ (100), 109 [МСОН]+ (12), 108 [МСО]+ (9). Найдено, %: C 69.42; H 

23.27. C8H10O2. Вычислено, %: C 69.55; H 23.16. 

Б. Соединение 3 получают также встречным синтезом. Смесь 7.00 г (0.1 моль) соединения 2, 27.5 г (0.14 моль) 

моногидрата ацетата меди, 50 мл пиридина и 50 мл метанола нагревают до кипения в течение 2 ч. Темно-синяя суспензия 

приобретает зеленую окраску. Затем охлажденную смесь подкисляют серной кислотой (d = 1.83) при перемешивании и 

охлаждении и экстрагируют дихлорметаном. Остаток, полученный  после упаривания растворителя, перекристаллизовывают 

из воды. Получают 3.86 г (56%) соединения 3, т. пл. 95–96 ºС. Найдено, %: С 69.62; Н 23.25. С8Н10О2. Вычислено, %: С 69.55; 

Н 23.16. Смесь веществ полученных по методикам А и Б не дает депрессии температуры плавления, а ИК и ЯМР 1Н спектры 

идентичны.   
 

Работа выполнена при финансовой поддержке РФФИ (грант 04-03-32485). 
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