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Синтезирован 2-(2-p-толилоксиэтокси)этилхлорацетат и проведено рентгеноструктурное 
исследование его кристалла. 
 
К лю ч е в ы е  с л о в а: 2-(2-p-толилоксиэтокси)этилхлорацетат, кристаллическая и мо-
лекулярная структура, рентгеноструктурный анализ. 

 
-(Алкиларилокси)этилхлорацетаты являются присадками к смазочным маслам [ 1а, б ], 

пластификаторами [ 1в ], исходным сырьем для получения 2H-1,2-бензизотиазолин-3-он 1,1-
диоксидов, которые используются как интермедиаты для синтеза противовоспалительных ле-
карственных средств [ 2 ]. Арилоксиполи(этиленокси)хлорацетаты [ 3 ] являются синтонами для 
N-[алкилфеноксиполи(этиленокси)карбонилметил]гетерилоний хлоридов, обладающих бакте-
рицидной, вирусоцидной, фунгицидной активностью и свойствами ингибиторов коррозии [ 4а ] 
и N-[алкилфеноксиполи(этиленокси)карбонилметил]-аммоний и -морфолиний хлоридов — 
присадок-регуляторов вязкоупругих свойств нефтяных систем [ 4б ] и ингибиторов выпадения 
из нефти асфальто-смоло-парафиновых отложений [ 4в ]. 

-(Алкиларилокси)этилхлорацетаты были получены конденсацией хлоруксусных кислот  
и -оксифенетола в присутствии катализатора — хлорной [ 1в, 5 ] или серной кислот [ 1б ]. Аци-
лирование 2-феноксиэтанола хлорангидридом монохлоруксусной кислоты приводит к 2-фено-
ксиэтилхлорацетату [ 2 ]. Арилоксиполи(этиленокси)хлорацетаты [ 3 ] синтезированы взаимо-
действием арилоксиполиэтиленгликолей с хлоруксусной кислотой в присутствии H+-формы 
катионобменной смолы КУ-2-8 в качестве катализатора гетерогенного катализа. 

-[-(Алкилфенокси)этокси]этиловые эфиры хлоруксусных кислот до настоящего времени 
не были описаны. В данной работе представлен метод получения 2-(2-p-толилоксиэтокси)этил-
хлорацетата (3) взаимодействием 2-(2-p-толилоксиэтокси)этанола (1) с монохлоруксусной ки-
слотой (2) в присутствии катионита КУ-2-8 в качестве катализатора. 

 

 
 

Геометрия молекулы 3 в кристалле показана на рисунке а, геометрические параметры 
имеют стандартные значения. Упаковка молекул в кристалле соединения 3 (см. рисунок б) 
представляет собой слои, образованные за счет взаимодействий C—H…О и Н… (см. таблицу),  
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Соединение 3: а) геометрия молекулы 
в кристалле, б) упаковка молекул
                       в кристалле 

 

 
причем молекулы внутри каждого слоя расположены так, что можно выделить гидрофильную  
и гидрофобную области в каждом слое. Распределение слоев внутри кристалла организовано 
таким образом, что гидрофильные и гидрофобные области разделены в пространстве. Как и сле-
довало ожидать, основываясь на литературных данных, бензольное кольцо не вступает во 
взаимодействие типа НЭП…. Для ароматической системы бензольного кольца характерны 
контакты типа Н…, относящиеся к слабым водородным связям [ 6, 7 ], которые и наблюдают-
ся в кристаллах соединения 3. Данные взаимодействия на сегодняшний день довольно широко 
изучены и показана их значимость в различных химических и биологических системах [ 8а—г ]. 
Однако взаимодействия Н… значительно слабее водородных связей C—H…O, которые, оче-
видно, и являются структурообразующими в кристаллах соединения 3. 

Экспериментальная часть. Спектры ЯМР 1H регистрировали на спектрометре Bruker 
Avance-600 (600 МГц), ИК спектры — на ИК Фурье спектрометре Vector-22 фирмы Bruker. 

2-(2-p-Толилоксиэтокси)этилхлорацетат 3. К 3,52 г 2-(2-p-толилоксиэтокси)этанола 1  
в 7 мл абсолютного толуола добавили 1,77 г монохлоруксусной кислоты 2 в 7 мл толуола  
и 0,175 г КУ-2-8 в H+ форме (5 % от массы спирта 1) в 10 мл толуола. Азеотропной отгонкой 
отделили воду, отфильтровали катализатор, отогнали толуол, остаток перегнали и получили 

2,85 г (58,3 %) этилхлорацетата 3, Tкип 190—195 С (10 мм рт. ст.),  1,5125. Ацетат 3 на сле-

дующий день закристаллизовался, Tпл 33—34 С. Найдено, %: C 57,04, H 6,11, Cl 13,27. 
C13H17ClO4. Вычислено, %: C 57,25, H 6,24, Cl 13,03. Спектр ЯМР 1Н (CDCl3), , м.д. (J, Гц): 
2,30 с (3H, CH3); 3,82 т [2H, 3JHH 4,9, CH2COC(O)]; 3,86 т (2H, 3JHH 4,9, ArOCCH2); 4,08 с (2H, 
CH2Cl); 4,12 т (2H, 3JHH 4,9, ArOCH2); 4,38 т [2H, 3JHH 4,9, CH2OC(O)]; 6,83 д (2H, 3JHH 8,6,  
 

20
Dn

Параметры взаимодействий С—Н…О и *С—Н… в кристалле соединения 3 

Расстояние, Å Угол, град. 
Связь 

Симметрическое 
преобразование H…A D…A D—H…A 

C1—H12…O2 x, 3/2–y, –1/2+z 2,49(2) 3,2798(3) 145(2) 
C3—H31…O6 x, 1/2–y,   1/2+z 2,49(2) 3,4083(3) 162(2) 
C3—H32…O3 x, 1/2–y,   1/2+z 2,54(2) 3,3369(3) 139(2) 
C12—H134…O4 x, 1/2–y, –1/2+z 2,52(2) 3,249(3) 129(2) 
*C6—H61…Cg(1) x, 3/2–y,   1/2+z H…Сg 2,74(2) C—H…Cg 151(1) 
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ArCHo); 7,09 д (2H, 3JHH 8,6, ArCHm). ИК спектр, , см–1: 3031 (CAr—H, CH2—Cl); 2876—2953  
и 1455 (CH3 и CH2); 1759 (C=O); 1512 (бензольное кольцо); 1245 и 1039—1068 (CAr—O—CAlk); 
1134—1179 (CAlk—O—CAlk); 820 (два смежных атома водорода бензольного кольца); 703  
(C—Cl) [ 9 ]. 

Кристаллографические данные соединения 3 при +20 C: бесцветные призматические кри-
сталлы, брутто-формула C13H17ClO4, моноклинные, пространственная группа P21/c, a = 
= 22,31(1), b = 7,396(4), c = 8,394(4) Å,  = 93,448(6), V = 1382,3(1) Å3, Z = 4, M = 272,72, dcalc = 
= 1,31 г см–3, F(000) = 576. Интенсивности 3017 независимых отражений, из которых 1788  
с I  2(I ), измерены на дифрактометре Smart Apex II CCD (МоK, -сканирование,  < 27,0). 

Учет поглощения проводили по программе SADABS [ 10 ],  2,8 см–1. Индексация, уточне-
ние параметров ячейки, обработка экспериментального массива проведены по программам 
APEX2 [ 11 ]. Структура расшифрована прямым методом по программе SHELXS [ 12 ] и уточ-
нена в изотропном, затем в анизотропном приближении. Атомы водорода выявлены из разно-
стных рядов электронной плотности, уточнялись в изотропном приближении. Уточнение 
структуры проводили по программам SHELXL-97 [ 12 ] и WinGX [ 13 ]. Окончательные значе-
ния факторов расходимости R 0,040, wR2 0,0835 по 1788 отражениям с F2  2(I ), число уточ-
няемых параметров 231, добротность 1,018, величины остаточных экстремумов на карте элек-
тронной плотности 0,243/–0,244 eÅ3. Рисунки и анализ межмолекулярных контактов получены 
по программе PLATON [ 14 ]. Координаты атомов и их температурные параметры депонирова-
ны в Кембриджской базе кристаллоструктурных данных (CCDC 724494). 
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