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СИ HТ EЗЫ  У - (3-ОКСОАЛКИЛ )ИНДОЛДИОНОВ -2;3 

Гидратация  т poйной  связи  в  1-(алкин -2-ил ) нядолдьюнак -2,3 в  условиях  
реакцйи • Кучерова  протекает  под  орие -гтирутощим . влиянием  атома  азота  с  
образованием  оксогруппъг  исключит eльно  у  У -yгл epoдн oг o атома . 	 , 

1- [2-Оксоалкил (арил , ; гетарил ) ]индолдионы -2,3 служат  исх oдными  
веществами  в  индолдион -индольной  перегр yппи pöвк e_ Описаны  два  способа  
их  получения  —  общий  и  частный _ Общий  способ  основан  на  конденсации  
Д -этиленацеталей  индолдионов -2,3 c бромметилкетонами  и . последующим  
расщеплением  диоксоланового  цикла  в  кислой  среде  [1 ]. Его  возможности  
значительно  расширяет  применение  хлорметилкетонов . B настоящей  работе  
из  водарастворимой  литиевой  или  натриевой  соли  8-этиленацеталя  изатина  
(I) и  1-xл op-3-атилпентанона -2 (II), синтезированного  из  хлорангидрида  
диэт > лУксусхой  кислоты  и  диазометана , получен  8-этиленацеталь  (III) (при  
замене  гидридов  лития  или  натрия  на  К 2СОз  [2] в  качестве  
конден cир yющего  средства  продукт  реакции  III приходится  выделять  
хроматографическими  методами ). Полученный  после  удаления  защитной  
гр yппировка  кетон  (IVa) рециклизуется  в  щелочной  среде , по -видимому , 
через  к eт oкислоту  (ц ) в  2- (2 -этих -  1  -оксобутиг i) индол -З -карбоновую  кислоту  
(VIa) . Следует  отметить , чт o Na соль  последней  д eкарбоксили pу eтся  в  
водном  растворе  п pи  100 ' С  в  течение  1,5 ч . с  образованием  соответствующего  
2-ацилиндола  (VII) . 

Как  известно , диалкилуксусны  е  кислоты  c одинаковыми  или  разными  
группами  мог yт  быть  легко  приготовлены  малоновым  синтезом , что  
позволяет  варьировать  ацильную  часть  кислот  VI. 
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При  изучении  индолдион -индольиой  перегруицировки  N-диацилазатина  
(IV6) исправлена  ошибка , допущенная  в  работе  [1],  в  которой  для  кислоты  
V16 приведена  Т  173 ' С  (разл .). Повторный  синтез  показал , что  в  таких  
средах , как  водный  раствор  NaOH (среда  А ) , порошкообразный  NaOH в  
безводном  метаноле  (Б ), NaOH в  80% водном  метаноле  (В ), в  50% водном  
ДМФА  (Г ) и  метилат  натрия  в  метаноле  (Д ) , образуется  одна  и  та  же  кислота  
VI6, наиболее  чистый  образец  которой  имеет  Т пл  218...219 ' С . 

Неудачей  закончилась  попытка  пол yчить  2-тозилиндол -3-карбоновую  
кислоту  (V1, R = Ts) из  1-(n-тозилметил ) индолдиона -2,,3 (IV, R = Ts)  [3].  
Однако  последний  в  условиях  проведения  индолдигн -индольной  
перегруппировки  в  водной  щелочи  и  спиртовом  растворе  алкоголята  натрия  
[3 ] претерпевает  отщепление  заместителя  y атома  азота  еще  до  образования  
кислоты . 

Недостатком  синтеза  дикетона  IVa является  необходимость  защиты  
ß-оксогриппы  в  положении  3-индолдиона -2,3 (VIII) до  алкилирования  
хлорметилкетохом  II. Предпринятые  попытки  прямого  алкипировайия  им  
индолдиона  VIII оказались  безуспешными  и  дают  только  эпоксиды , 
образующиеся , по -видимом y, по  типу  реакции  Дарзана : 

Прямым  способом  синтеза  кислот  VIa,6 могло  быть  алкилирование  
галогенметилкетонами  II o-аминофенилглиоксиловой  кислоты . Однако  ее  
атом  азота  остается  инертным  даже  в  сверхосновных  средах  [4] и  
химическим  изменениям  подвергаются  лишь  кетоны . 

Частным  и  подробно  описанным  ранее  [5 ] способом  получения  дикетгнов  

IV является  трансформация  пропаргтиьной  группы  N-пропаргилиндолдиона  
(IX, R = Н ) в  2-оксопропильную  в  условиях  реакции  Кучерова . При  этом  
можно  было  ожидать  образования  дикетона  (X) — в  результате  гидратации  

тройной  связи  по  правилу  Марковникова  и  дикетоальдегида  (XI, R = H) — 
под  ориентирующим  влиянием  атома  азота . Однако  последний  продукт  не  
был  выделен  из  pе aкционной  смеси . 

Направление  гидратации  дизамещениой  тройной  связи  в  дикетонах  
IХа —г  до  сих  пор  не  было  исследовано . Эти  соединения  получены  нами  

конденсацией  индолдиона -2,3 VIII с  1-бромалкинами -2 (XIIa— в ) ,и  c 
1 ,4-дихлорбутином -2  (XIIr). Дикетон  'Хг  выделен  с  низким  выходом , так  
как  основным  продуктом  реакции  является  тетракетон  (XIII). Он  трудно  
растворяется  в  органических  paство pителя x и  м aжет  быть  
перекристаллизован  из  ДМСО . При  проведении  реакции  Кучергва  c 
дикетонами  IXa— г  можно  было  ожидать  образования  смеси  1- (2-оксоалкил ) -  

(IV)  и  1- (3-оксоалкил ) индолдионов -2,3  (Х iа-г ) либо  только  последних  (ср . 

[6 ]) - 
Анализ  продуктов  реакции  проводили  по  спектрам  ПМР  проб , 

периодически  отбираемых  из  р eaкционных  смесей . 
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Обр aзование  1- (2-оксоалкил ) индолдионов -2,3  IV сопровождалосы  появлени - 
ем  в  спектрах  синглетного  сигнала  метиленовой  группы  y атома ' азота , а  их  
1-(3-оксо ) изомеров  Х I — двух  триплетов  метиленовых  груии . B спектрах  
ПМР  з aрегистрированы  только  триплетные  сигналы  соединений  Х I 
независимо  от  характера  заместителей  при  тройной  связи . 

Таким  образом , гидратация  однозамещенной  тройной  связи  в  соединении  
IХ  (R = Н ) протекает  в  большей  степени  по  правилу  Марковникова  и  в  
меньшей  — под  ориентирующим  влиянием  атома  азота , a гидратация  
дизамещеиной  тройной  связи  в  соединениях  IХа —г  — исключительно  под  
действием  последнего  фактора . Эти  соединения  не  могут  быть  использованы  
для  синтеза  дикетонов  IV. Описанный  простой  синтез  1-(З -оксоалкил )индол -
дионов -2,3 Х Iа —г  применим  для  получения  антиакислителей  — 1 ;4-ди -
гидро -3-ацилхинолин -4-карб oновых  кислот  [7].  . 

Для  дальнейшего  развития  индолдион -индольной  перегруппировки  
необходим  способ  прямого  N-алкилирования  индолдионов -2,3 галогенметил - 
кетонами  или  соединениями , в  которых  атом  галогена  заменен  на  другую  
уходящую  группу , и  поиск  реагентов  основного  характера , способных  
приводить  к  раскрытию  5-членного  цикла  дикетонов  IV без  отщепления  
заместителя  y атома  азота , а  также  альтернативные  синтезы  кислот  V для  их  
последующей  внутримолекулярной  циклизации  в  условиях  основного  
катализа  (например , под  действием  гидридов  щелочных  металлов ). 

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАя  ЧАСТЬ  

1  -Бромалкины --2  (Хца —в ) получены  конденсацией  бромалканов  c нропарогловым  спиртом  
c по cлед yющей  заменой  гидроксииьной . группы  на  атом  брома  реакцией  c РВгз  [8]_ 1,4-Ди -
хлорбутин -2 (Хцг ) синтезирован  по  прописи  [81.  Спектры  ПМР  сняты  на  йриоборе  Вгикег -80, ИС  

спектры  — на  спектрометре  IR-71. Индивидуальность  полученных  веществ  контролировали  ме -

тодом  ТСХ  на  пластинках  Sihifol в  системах  бензол  и  бензол —ацетон  4(5) : 1. Проявление  пятен  
в  парах  йода , a в  случае  соединений  Х Iа —г  — в  водном  растворе  КМп 04. 

Данные  злементных  анализов  на  C, н , N, Cl  соответствуют  вычисленмым  

ß-Этиленацеталь  1-(3-этил -2-оксопенти  л ) гпэдолдиоиа -2,3 (Ш ). В  100 мл .безводногоДМФА  
вносят  9,55 г  (50 ммоль ) -этиленацеталяиндолдиопа -2,3 иприахлаждениииколбыледянойнодой  
порциями  0,8 г  (101 ммоль ) поропп <ообразного  гидрида  лития , перемешивают  и  через  .30 мин  
добзвля iот  10,4 г  (69 ммоль ) 1-xл op-2- оксо -3-этилпентана . Через  3 ч  реакционную  смесь  
разбавляют  водой  (900 мл ) , осадок  отделяют , промыв aют  модой  ис }янат  на  воздухе , затем  над  Р 205 
и  кристаллпнзуют . из  смеси  бензол —гексан , 1 : 2. Выход  9,7 r (63%) вещества  c Тпл  126..128 ° С . 
Продукт  ипгдиивидуален  по  ТСХ  в  системе  бензол —aцетон ,  5:  1. (Rp 0,33). Найдено , %: C 66,7,, 
Н -7,0, N 4,6. С 17Н 21Х 04. Вычислено , %: C 67,3, н  7,0, N,4,6. . 
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1-(3- Этил -2-оксопентил )ипдолдион -2,3 (IVa). K 200 мл  изопрбпанола  добавляют  20 мл  
конц . Н C1 и  4 г j3-этиленацёталя  IП , ктпгятят  20 мин , растворитель  упаривают  примерно  до  поло - 

вины ,.. разбавляют  водой  (400 Mn),  осадок  отделяют , промььвают  водой  и  супгат  над  Р 2О 5. 

Кристаллизуют  из  смеси  бензол -г eксан , 1 t 2.  Выход  3,14 г  (93%)  вещества  c Тпл  96._.98 °С . 

Найдено ; %: C 69,7, Н  6, 4 , N5,5. Cг sIH7NO3. Вычислено , %: С  69,5, H 6, б , N5,4. ' 
2- (2-Этил -l -оксобутил }шщолил -3-карбоновая . кислота  (Via),  В  100 мл  1 % водногора cтвора  

NaOH (среда  А ) вносят  0,7 г  кетона  IV и  энергично  встряхивают  в  течение  нескольких  минут . 

Однородную  массу  оставляют  на  2 ч  при  20 °С , затем  вьиьтивают  в  раствор  из  97 мл  воды  и  3 мл  конц . 

НС 1. Осадок  отделяют , проикгваьот  водой  до  нейтральной  реакции  и  кристаллизуют  из  смеси  

метанол -вода , 2:1.  Выход  90%. Тпл  204...205,5 ° С . Спект p IIMP' (ДМСО -D6)  :0,90  (6Н , т , J = 7,3, 
2С Hз ), 1,46...1,87 (411 , м , J = 6, 8 , 2СНг ), 3,57...3,73 (1H, м , Т  = 7,6, CH), 7,25...8,19 (4Н , м , 

Н  арои )  ,12,40  м . д . (1н , c, СООН ). найдено , %: C 70,1,  Н  6,9, N 5,з : clsx„NOs. вигчислено , %: 
C 69,5, н  6,6, N 5,4. 

2-(2-Этил -l-оксобутил ) индол  (VII). B 50 мл  1 % водного  раствора  NaOH растворяют  0,5 г  
к eтона  IVa; выдерж .тдвают  1 ч  10 мин  при  20 'C и  полученную  in situ Na соль  кислоты  VI нагревагот  
в  этом  же  растворе  1,5 ч  на  кипящей  водяной  ба fё : Раствор  охлаждают  до  20 °С , мел - 

кокристаллическт dl осадок  отделяют ; промывают  водойд o нейтральной  реакциии  сущат  над  P.205-  
Выход  6з %. тп д  137,°С . найдвно , /o : с  78,5,  Н .8,1,  N 6,7. с 1ан 17NО . выч  тслено , %. . 0 7 в ,1, Н  к , о , 

, 	 . 	. 	
. 

2-Бензоилиндол -3-карбоцовая  кислота  (V16).  Среда  Б . В  40 мл  абсолютного  иетанола  вносят  

0,53 г  (2 ммоль ) N-фенацилиндолди 9на -2,3.IV6 и  0;4  г (10 ммопь ) порош sообразног o NaQH,, 
пер eмешивают  3_.,4 ч , вьипгваглт  в  раствор  из  245 мл  воды  и  5 мл . конц .  HCL  Осадок  отделяют ,  

промывают  водой  и , дтгспергируют . в  100: мл  1 %  раствора  NaOH, После  экстракции  примесей  

эфиром  (2 х  50 мл ) водньп "т  слой  подкисляют  до  pH 1,  осадок  отделяют  и  сушат  над  Р 205: Выход  

0,3 г . 2пл .214...215 .° С. . . . . . . 

Сред а  В . К  32. мл  метанола  добавл sп oт  раствор  из  8 мл  воды  и  0,4 г  (0,01 ммоль ) NaOH,  затем  

0;53 г  кeтона  IV6 и  далее  обрабатывают  как  в  среде  А . Выход  0,4  г .'  Тпл  217:..218 °С : 

Среда  Г . в  40 мгт  смеси  ДМФА -вода ,  1:1, содержащей  0,4 г  (10 мм oль ) NaOH,  вносят  0,53 г  
IV6 и  далее  обрабатывают  как  в  среде  А . Выход  0,45 г . Tпл  210...212 °С . . 

Среда  Д . В  метилат  натрия  из ,0,4 г ' натрия  в  40 мл  абсолютного  метанола  вносят  0,53 г  кетона  

IV6 и  далёе  обрабатывают  как  в  cpеде  А . Выкод _ 0, 3 г : Т  218...219 'С. . 

1-(Пентип -2 -ил ) индолдион -2,3 (IXâ)'. А . В  З 5 млДМФАрастноряют 2,94г  (20ммоль ) индол - 

дионг -2, 3, 3,23 г  (22 ммоль )  1  -бромпентина -2 и  5,52 г (40 м ✓юлъ ) тонконзмельчетпгого  безводнопг  

Кг CОз . Реакционную  смесь  перемеьптгвахгт  4 ч  при  20 'C и  1 ч  при  60 °С ; охлаждают , разбавляют  

водой  (350 мл ), продукт  реакции  IХа  экстраптруют  бензолом  (4 Х  100 мл ), о бъединенный  бенз o- 

льньгй  экстракт  промьпзают  (4 х  100 мл ) водой  для  удаления  растворехного  ДМФА ;  бензол  

упаривают  дос }^са  и  остаток  хроматографиругот  на  силикагелё  L 160/100 м к  (элюеьтг  бензол ): 

Выход  85...90 %. 

Б . По  той  же  методике , но  c заменой  КгСОз  на  0,32 г  (40 ммоль ) гтпдрида  лт Ρпия ,  получен  

дикетон  УХа  c выходом  96_..98%.  Тпл  96...97 'C (из  гексана ). Спектр  HMP  (CDC1з ): 1,10 (ЗН , т , 

J=7,3, СНз ), 2,18 (2H, м , J=2;6, Т =7,3, СН 2)', 4,49 (2Н , т , J=2,О ;  СН 2-N), 7,06...7,74 м . д . (4Н , 

м , Н aром )_ ИКспектр  (см  1) г  1746 (2-СО  и  3-СО ). Найдено , %: С  73,3, H 5,3, N 6,3. С 1зНц NОг . 
Вычислено ,'  %: С  73,2, H 5,2, ЛТ  6,6. 

Аналогично  получены  перечисленные  ниже  индольг . 	 ' 

1 -(Нонпи -2-ил )индолдион -2; з  (‚Xб ) из  индолдтюна -2, З  и  1 -бромггонтпза -2 (85%). Твд  

47._.48 °C (из  гексана ). Cп éкт p ПМ P (CДС 1з ): 0,88 (ЗН , т ,Т =5,5, С F)_з ); 1,24  [8Н , м , (СН 2) д j, 2,14 

(2Н , м , J=2,2, J= 5,5, C*I2- С  ), 4,50 (2Н , т , J= 2,2, СНг -N), 7,03.:_7, б 6 м . д . (4Н , м , Нвром ) ` 
Ilk  спектр  (см  1): 1744 (2-СО ), 17З 2 (3-CO). Найдено , %: С '75,6, H 6,9, N 5;0: С 17Н 1э NОг : 
Вычислено , %: С  75,8, Н  7,1; N 5,2• . . - 

" Г -  (додецин -2  л ) иидо iдион 2,З  (ГХв )  us  индопди iна '2; З  и  1 -6ромдодвцина -2 (87% ): Тго  

47;5...49 °C (изгексана ). Спектр  Г IМР  (СДС 1з ):0,88 (З H, т ,  J 5,5, С Hз ), I,24 [14Н , м ;  (СНг )7]; 
2,14 (2H, м ; J=2,2s  J= 5,5, С Hг-C*) ,  4,50 (2Н ; т ; d=2,2, CН z-N), 7,05.:.7, б 8 м . д{.(4H, м , 

НарЬм ) : И K спектр  (см  1) :1742 {2-СО ) , 1722 (3-СО ) = Найдено , %: C 76;8,  Н  8,0, N42.  СгоНгв NОг . 
Вычислено , % г  С  77,1, н  8,1, N 4,5. . . _. 

1- (з -Oк coп eитил ) индалдион -2;З  (XIa). K 30 мл  воды  доб aнлят oт  0,22 г  (0,69 мц ôль ) ацетата  

ртути  (II) и  при  интенсивном  перёмептивании  по  каплям  0,56 мл  конц _ Н 2SОд . Затем  в  один  прием  

добавляют  1,07 г  (5 ммоль ) дикетона  IXa в  55 м л  ацетона  и  реакционн gго  смесын aг pев aют  2 ч  c 
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такой  скоростью , чтобы  ацетон  интенсивно  кипел : По  дангтвпя  Т 'СХ  (бензол -ацетон , 4 : 1), 

исходное  еоедвнгение  исчезает  уже  ч eрез  I ч  20 мин . Из  г oмог éнного  раствора  красного  цвета  

уд aляют  ацетон  в  вакууме  и  затем  продукт  реакции  экстрагируют  бензолом  (3 Х  25 мл ) до  тех  пор , 

пока  раствор  обесцветится . Полученный  продукт  Х Iа  содержит  следы  индолдиона -2,3. Выход  

практически  количественный . Тш  115_..116 ° С  (из . гексаг -га ).. Если  в  процессе  гидратации  

образуется  небольшая  примесь  ихдолдиона -2,3, ее  удаляют  хроматог pафическими  методами  (вы -

ход  85._.90%). Спектр  П !ЪР  (СДС 1з ): 1,06 (ЗН , т , Т =7,3, СНз ), 2,48 (2Н , кв , Т = 7, З , СОСН 2), 

2,90 (2H, т , J= 6,8, СНг -СО ), 3,98 (2Н , т , J= 6,8, СНг -N), 7,05_..7,72 м . д . (4Н , м , Наром ). 

ИК  спектр  (см  1): 1745 (2- СО ), 1731 (3-СО ), 1700 (СО ). Найдено ; %: С  67,6, Н  5,7, N 6;2. 

C13I1з NO3. Вычислено , %: С  67,5, H 5,7, N  6,1. 

Аналоттъчно  получены  перечисленные  ниж e индолдианы . 

'1-(З -Оксононил ) иттдолдиои -2,3 (Х 16). Выход  количественнытй . Тдл  83...84 °C (из  гексатга ). 

Спектр  ПМР  (СДС Iз )  :0,87  (ЗН , т ,  J=5,3,   СНз ) ,1,21 [8H, м , (СНг ) 4] , 2,45 (2Н , т , J= 7,0, СОСН 2) , 

2,90 (2Н , т , J= б ,8, СНг -СО ), 3,97 (2H, т , J= 7,0, СНг -N), 7,64...7,69 м . д . (4Н , м , Наром ).  

ИК  спектр  (см  1): 1750 (2-СО ), 1740 (3-С ), 1714 (СО ). Найдено , %:. C 70,9, ,  H 7,2, N 4,6. 

С 17Н 21NОз . Вычи cлено , %: С  71,1, Н , 7,4, \ 4,9. 

1-(3-Оксододецил ) яндолдион -2,3 (Х Iв ). Вы  xод  количественный . Т п д  83...84 °C (из  гекса -

на ). Спект p ПМР  (CDCIз ): 0,87 (3Н , т , Т ' 5,3, СНз ), 1,21 [14Н , м , (СН 2)7], 2,45 (2Н , т , Т =7,0, 

СОСН 2), 3,97 (2Н , т , J =7,0, СНг -NТ ), 7,05...7,67 м . д . (4H, м , Наром ). Найдено , %: С 73,0, Н  8,4, 

N 4,2. СгдНг 7NОз . Вычислено , %: C 72,9, H 8,3, N  4,3. 

1-(Хлорбугян -2-ил ) иьтдолдион -2,3 (IХг ). K 11,76 г  (0,08 ммоль ) изаттпнд  в  120 птлбезводного  

ДМФА  добавляют  небольшими  порциями  при  охлаждении  колбы  водой  (0 °С ) 0,9 г  (0,11 ммоль ) 

порошкообразного  гидрида  лития . После  прекращения  выделения  водорода  доб aвляют  0,6 г  Ю  и  

12 мл  1,4-диклорбутина -2. После  перемешивания  п  течение  2 ч  при  20 °С  и  2 ч  при  50...60 °C 

реакционную  смесь  выливают  в  1 л  воды , подкисленной  20 мл  конц . НС 1, и  экстрагируют  бензолом  

(3 Х  200 мл ) . Продукт  реакции  выделяют  на  аолонке  c силикагелем  L 1 б 0/ 100 мк  (100 г ) в  системе  

бензол -ацетон ,  8:  L Выход  5,2 г  (27%). Тшг  118 °С . Спектр  ПЭР  (CDCIз ): 4,12 (2H, т , J=2, 

СН -С 1), 4,59 (2Н , т , J= 2,2, СНг -N), 7,07...7,68 м . д . (4Н , м , Наром ). Масс -спектр : 235(5), 

233(14), 198(15), 171(15), 170(100), 146(33), 142(17),  140(9), 130(9),  116(10), 115(50), 114(8), 

90(76), 89(25), 77(11), 76(13), 54(16), 63(17), 52(14), 51(33), 50(16). Найдено , %: С  61,6, НЗ ,3, 

N 6,0, C1 15,8. С }2НзС INО 2. Вычислено , %: C 61,7, H 3,5, N б ,0, Cl  15,2_ 

1,1  ' -диязатянилбутиа -2  (Хц I). А . B 50 мл  безводного  ДЫФА  растворяют  2,94 г  (20 ммоль ) 

высушенного  индолдиона -2,3 и  при  охлаждении  колбы  ледяной  водой  добавляют  152 мг  

(24 ммоль ) порошкообразного .гидрида  лития . Перемешипают  15...20 лтин  и  з aтем  добавляют  1,48 г  

(12 птмоль ) 1,4-ди xл opбутина -2_ Реакционную  смесь  перемешивают  1 ч  при  20 °C и  1 ч  при  

50...60 °С , выливают  в  500 мл  воды , осадок  отделяют , промывают  водой  (3 Х  50 мл ) и  ацетоном  

(3 к  25 пи ) и  кристаллизуют  из  ДМСО , нагревая  раствор  при  100 °C и  затем  охлаждая  его  до  

комнатной  температуры . 

Б . Опыт  проводят  в  условиях  п . А  с  заменой  гидрида  лтпин  на  6,62 г  (48 ммоль ) карбоната  

калия  c одновременным  увеличением  продолжительности  реакции  (2...3 ч  при  20 `С  и  2 ч  при  

50...60 ° С ). 

B. K 1,48 г  1,4-дихлорбутииа -2 в  20...30 ил  беводного  ДМФА  при  +5 °С  добавляют  3,98 г  
(24 ммоль ) К ', оставляют  при  той  же  температуре  в  течение  1...2 ч  н  затем  полученный  раствор  

1,4 -дийодбутина -2 вливают  в  раствор  литиевой  соли  индолднона -2,3, предварительно  
приготовленной  из  2,94 г  индолдиона -2,3 и  Ъ 52 иг  гидрида  лития . Дальнейн  уго  обработку  ведут  

как  в  п . А , но  реакцию  проводят  в  течение  1...2 ч  без  нагревангцт . Выход  60...70 %. Тггл  276...278 °С . 

Найдено , %: C 69,9, H 3,4, N 6,2. С 20Н 12N2О 4. Вычислено , %: C 71,2, Н  3,6, N 6,2. Продукт  XIII 

охарактеризован  в  виде  5,5'-дибромпроизводного . Вырой  70%. Тля  280...281 ° С . Найдено , %: C 

47,6, H 1,9, N 5,4, Br 30,9. СгоН 1оВгг N2О 4. Вычислено , %: C 47, H 2,0, N 5, б , Br 31,8. 

1-(1-Хлор -3-оксобутил ) индолдион -2,3 (Х Iг ). K растворУ  2,5 г  (10 ммоль ) кетона  1Хг  и  0,5 г  
(1,1 ммоль ) Ну (ОАс )2 в  100 мл  воды  добавляют  при  интенсивном  перемегпивании  1,5 ил  коих . 

Нг SО 4 и  затем  200 ил  ацетона . Нагревают  4 ч  при  температуре  кипения  ацетона , добавляют  еще  

0,1 г  ацетата  рт yти  (II) и  кттпяченые  продолжают  еще  6 ч . Ацетон  упаривают  н  вакууме . Выход  

неочищенного  препарата  в  виде  осадка  1,9 г . Его  кристаллизуют  из  снеси  бензол -гексан , 1 : 3 

(0,82 г ). Из  маточника  выделено  еще  0,35 г . Общий  выход  1,17 г  (44%) вещества  ХТг  c 

Тпл  132...135 ° С . Спектр  ПМР  (CDCI з ): 3 , 12 (2Н , т , J= 6,7, СКг -С 0), 4,02 (2Н , т , J= 6,8, 

СН 2-N), 4,15 (2Н , c, СНг -С 1), 7,02...7,71 м . д . (4Н , м , Наром ) -  Масс -спектр : 253(15), 252(6), 
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251(49), 175(13), 160(13), 146(66), 132(63), 90(10), 78(100), 77(39), 76(8), 52(13), 51(15), 
50 (13) : Найдено , %: C 61;6, Н  3,3, N 6,0, С 115, 8. С vН SChvО 2_ Вьпмслег :о , %: C 61,7, Н 3,5, N 6,0, 
С115,2. - 
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