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SUMMARY  
 

SYNTHESIS AND SPECTROMETRIC ANALYSIS TO IDENTIFY THE 
STRUCTURE OF SOME NEW DIHYDROFURAN DERIVATIVES HAVING 

FLUORINE AND THIOPHEN-RING MOIETIES 
 

Spectrometric identification of some new dihydrofuran derivatives containing fluorine and 
thiophene-ring moieties has been performed. These compounds were afforded by the reactions 
of corresponding 1,1-diarylethenes or  1,1,6,6-tetraphenylhexa-1,5-diene with  
thenoyltrifluoroacetone in the presence of manganese triacetate dihydrate. This work showed 
that a relative complex compound such as 1,2-bis[4’-trifluoroacetyl-2’,2’-diphenyl-5’-(2-
thienyl)-2’,3’-dihydrofuryl]ethane could be obtained by a simple route.  

 
1.   ĐẶT VẤN ĐỀ 
Một số dẫn xuất 4,5-dihydrofuran có hoạt 
tính sinh học và được chú trọng tổng hợp 
trong thời gian gần đây [1]. Mặt khác, một 
số phân tử có chứa flo là các dược phẩm có 
giá trị.  Chẳng hạn, chúng được sử dụng 
làm chất ức chế proteaz và 
phosphodiestereaz, tác nhân kháng ký sinh, 
hợp chất chống ung thư, chất kháng khuẩn 
và thuốc gây mê [2].  Yilmar và cộng sự đã 
thông báo về kết qủa nghiên cứu của họ 
trong việc tổng hợp các dẫn xuất 
dihydrofuran có chứa flo trong phân tử 
bằng phản ứng sử dụng phức mangan 
triaxetat dihydrat [3].  Với kinh nghiệm 

nghiên cứu của mình trong phản ứng tổng 
hợp hữu cơ sử dụng hợp chất phức này [4], 
chúng tôi thấy rằng ý tưởng của các tác giả 
trên có thể mở rộng để tổng hợp nhiều hợp 
chất đa chức mới. Vì vậy, chúng tôi đã tiến 
hành thực nghiệm theo hướng này để tổng 
hợp một số hợp chất mới, trong đó có một 
hợp chất chứa 2 dị vòng dihydrofuran, 2 dị 
vòng thiophen và 2 nhóm trifloaxetyl.  Cấu 
tạo của các hợp chất này được chứng minh 
bằng sự phân tích phổ hồng ngoại, cộng 
hưởng từ hạt nhân và phổ khối.   
2. THIẾT BỊ VÀ HÓA CHẤT 
2.1. Thiết bị 
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- Phổ kế cộng hưởng từ hạt nhân (NMR) 
Bruker Advance 500 (các phổ NMR được 
đo với chất chuẩn nội là tetrametylsilan 
trong dung môi CDCl3 với tần số 500 MHz 
cho 1H và 125 MHz cho 13C).  
- Phổ kế hồng ngoại Thermo Scientific 
Nicolet iS5 FT-IR Spectrometer. 
- Khối phổ kế Agilent GC MS 7895A. 
- Máy đo nhiệt độ nóng chảy 
GALLENKAMP. 
2.2. Hóa chất và vật liệu 
- Mangan diaxetat tetrahydrat của công ty 
Reachim, Liên bang Nga.  
- Mangan triaxetat dihydrat được điều chế 
theo E. I. Heiba [5].  
- Các 1,1-diaryleten và 1,1,6,6-
tetraphenylhexa-1,5-dien được điều chế từ 
các arylmagie bromua tương ứng theo quy 
trình đã được công bố [6]. 
- Thenoyltrifoaxeton, axit axetic băng, 
clorofoc và bản mỏng silica gel Kieselgel 
60 F254 của hãng Merck. 
3. THỰC NGHIỆM 
 Quy trình chung 
Cân lượng cân ứng với 0,25 mmol 1,1-
diaryleten (hoặc 96,5 mg, ứng với 0,125 
mmol 1,1,6,6-tetraphenylhexa-1,5-dien) 
vào bình cầu đáy tròn 30 mL. Thêm vào đó 
15 mL axit axetic băng và 111 mg (0,5 
mmol) thenoyltrifloaxeton. Khuấy và gia 
nhiệt trên máy khuấy từ đến 100oC thì thêm 
nhanh vào đó 201 mg (0,75 mmol) mangan 
triaxetat dihydrat và tiếp tục đun khuấy đến 
khi màu đen của hỗn hợp biến mất (khoảng 
16 phút). 
Sau phản ứng, cất đuổi dung môi axit axetic 
bằng cô quay chân không.  Cho vào phần 
cắn còn lại 15 mL nước rồi chiết bằng 
clorofoc 3 lần (5 mL cho mỗi lần chiết). 

Dịch chiết clorofoc được gộp chung, làm 
khô bằng natri sunphat khan rồi cô cạn 
bằng cô quay chân không. Phần còn lại sau 
khi cô được tách bằng sắc ký trên bản mỏng 
nhôm gel Kieselgel 60 F254 với dung môi 
khai triển là clorofoc. 
Các sản phẩm dihydrofuran sau khi phân 
lập được đo nhiệt độ nóng chảy (nếu là chất 
rắn) và các phổ khối (EI), hồng ngoại và 
cộng hưởng từ hạt nhân để phân tích, xác 
định cấu tạo. 
4. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 
4.1. Phản ứng giữa 1,1-bis(4-clophenyl) eten 
với thenoyltrifloaxeton 
Sau khi tiến hành phản ứng theo quy trình 
chung đã mô tả ở trên, chúng tôi tách được 
59 mg một chất lỏng màu vàng nhạt. Sự 
phân tích các phổ của hợp chất này dẫn đến 
các chi tiết đáng chú ý dưới đây. 
• Phổ hồng ngoại cho tín hiệu ở 1675 cm-1, 
ứng với hấp thụ của nhóm chức xeton liên 
hợp. Sự có mặt của nhân thơm được xác 
nhận qua các tín hiệu hấp thụ 3008 cm-1, 
1590 cm-1 và trong vùng thơm 900-650 cm-1.  
• Phổ cộng hưởng từ hạt nhân cho thấy 3 
nhóm CH của nhân thiophen ở δ 8,62, δ 
7,74 và δ 7,25.  Các tín hiệu này tách biệt 
rất rõ với 2 tín hiệu ứng với 8 nhóm CH 
trong 2 nhân 4-clophenyl (δ 7,37 và δ 7,35). 
Ngoài ra trong cấu tạo sản phẩm của phản 
ứng này còn có một nhóm CH2 cho pic ở δ 
3,95 trong phổ proton và δ 42,86 trong phổ 
cacbon 13. 
Tất cả các dữ liệu trên cho thấy hợp chất 
đang xem xét là 4-triflometylcacbonyl-2,2-
bis(4-clophenyl)-5-(2-thienyl)-2,3-
dihydrofuran (Sơ đồ 1). Tóm tắt các số liệu 
phổ cộng hưởng từ hạt nhân của hợp chất 
này được ghi ở Bảng 1. Để xác nhận lại cấu 
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tạo này, chúng tôi tiến hành đo phổ khối 
(EI) và phổ đã cho pic ion phân tử ở m/z 

468 cùng với hai pic đồng vị (M+2) ở m/z 
470 và (M+4) ở m/z 472. 

      

 
Sơ đồ 1. Phản ứng giữa 1,1-bis(4-clophenyl)eten với  thenoyltrifloaxeton  

trong sự có mặt của mangan triaxetat dihydat 
Bảng 1. Số liệu phổ cộng hưởng từ hạt nhân của 4-triflometylcacbonyl-2,2-bis(4-clophenyl)-5-

(2-thienyl)-2,3-dihydrofuran 

Vị trí C C (ppm) DEPT H  (ppm); J (Hz) 

CO 174,28 C 
- C-5 164,73 C 

>C< thơm (2C) 141,49 C 
CH thơm 135,40 CH 8,62; pic đôi của pic đôi; 4,0 và 1,0 

>C< thơm (2C) 134,39 C - 
CH thơm 134,14 CH 7,74; pic đôi của pic đôi; 5,0 và 1,0 
>C< thơm 130,52 C - 

CH thơm (4C) 128,95 CH 7,37-7,36; pic đa 
CH thơm 128,16 CH 7,25; pic đôi của pic đôi; 5,0 và 4,0 

CH thơm (4C) 126,99 CH 7,35-7,33; pic đa 
COCF3 118,22 C 

- C-4 102,92 C 
C-2 92,25 C 
C-3 42,84 CH2 3,95; pic đơn 

 
4.2. Phản ứng giữa 1,1-bis (4-metoxyphenyl) 
eten với  thenoyltrifloaxeton 
Ở phản ứng này, chúng tôi thu được 35 mg 
một chất lỏng màu vàng nhạt.  
Phổ hồng ngoại cho tín hiệu hấp thụ của 
nhóm chức xeton liên hợp ở 1669 cm-1. Sự 
có mặt của nhân thơm được xác nhận qua 

các tín hiệu hấp thụ 3006 cm-1, 1611 cm-1 
và trong vùng thơm 900-650 cm-1.  Sự phân 
tích thêm dữ liệu phổ cộng hưởng từ hạt 
nhân (Bảng 2)  dẫn đến kết luận rằng hợp 
chất này là 4-triflometylcacbonyl-2,2-bis(4-
metoxyphenyl)-5-(2-thienyl)-2,3-
dihydrofuran (Sơ đồ 2).   
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Sơ đồ 2. Phản ứng giữa 1,1-bis(4-metoxyphenyl)eten với  thenoyltrifloaxeton trong sự có mặt 

của mangan triaxetat dihydat 
Bảng 2. Số liệu phổ cộng hưởng từ hạt nhân của 4-triflometylcacbonyl-2,2- 

bis(4-metoxyphenyl)-5-(2-thienyl)-2,3-dihydrofuran 

Vị trí C C (ppm) DEPT H  (ppm); J (Hz) 

CO 174,25 C - 
C-5 165,16 C 

- >C< thơm (2C) 159,28 C 
>C< thơm (2C) 135,76 C 

CH thơm 135,19 CH 8,62; pic đôi của pic đôi; 4,0 và 1,0 
CH thơm 133,71 CH 7,70; pic đôi của pic đôi; 5,0 và 1,0 
>C< thơm 131,06 C - 
CH thơm 127,94 CH 7,21; pic đôi của pic đôi; 5,0 và 4,0 

CH thơm (4C) 127,10 CH 7,34-7,31; pic đa 
COCF3  118,38 C - 

CH thơm (4C) 113,83 CH 6,89-6,86; pic đa 
C-4 103,31 C 

- 
C-2 93,37 C 

OCH3 (2C) 55,30 CH3 3,79; pic đơn  
C-3 43,10 CH2 3,94; pic đơn 

 
Phổ khối (EI) của hợp chất này cho pic ion 
phân tử ở m/z 460,1.  Điều này, một lần 
nữa,  đã xác nhận cấu tạo của hợp chất đang 
khảo sát.  
4.3. Phản ứng giữa 1,1,6,6-tetraphenylhexa-
1,5-dien với  thenoyltrifloaxeton 
Phân lập hỗn hợp sau phản ứng theo quy 
trình như đã trình bày, chúng tôi tách được 
7 mg sản phẩm 1 và 22 mg sản phẩm 2. Hai 
hợp chất này đều là chất rắn màu vàng nhạt, 
có nhiệt độ nóng chảy tương ứng là 180-
181oC và 220-221 oC.  

Phân tích các phổ của sản phẩm 1:  Phổ 
hồng ngoại xác nhận nhóm chức xeton liên 
hợp ở 1663 cm-1. Sự có mặt của nhân thơm 
cũng được chứng minh qua các tín hiệu hấp 
thụ đặc trưng của nó.  Mặt khác, đối chiếu 
với các phổ cộng hưởng từ hạt nhân của 2 
hợp chất đã biết cấu tạo ở mục 4.2 và 4.3, 
chúng tôi kiểm chứng được sự có mặt của 
các hợp phần cấu tạo vòng thiophen, vòng 
phenyl và vòng dihydrofuran trong phân tử 
của của hợp chất này. Các tín hiệu còn lại 
là của một nhóm CH anken (δ 5,68) và 2 
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nhóm metylen (δ 1,77-1,73 và δ 1,61-1,57).  
Các tín hiệu này là của phần cấu tạo 
(C6H5)2C=CH_CH2CH2

_ từ dien sử dụng 
ban đầu.     
Từ các hợp phần cấu tạo ở trên, sản phẩm 1 
được giải đoán là 3-trifloaxetyl-4-(4’,4’-
diphenyl-3’-butenyl)-5,5-diphenyl-2-(2-

thienyl)-4,5-dihydrofuran (Sơ đồ 3).   Cấu tạo 
này đã được khẳng định qua phổ cộng 
hưởng từ hạt nhân 2 chiều HSQC và 
HMBC (Hình 1).  Dữ liệu phổ cộng hưởng 
từ hạt nhân của hợp chất này được ghi ở 
Bảng 3. 

     
(a)                                                   (b) 

Hình 1. Phổ hai chiều của sản phẩm 1 (a) HSQC và (b) HMBC 
 

 
Sơ đồ 3. Phản ứng giữa 1,1,6,6-tetraphenylhexa-1,5-dien với  thenoyltrifloaxeton trong sự có 

mặt của mangan triaxetat dihydat 
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Bảng 3. Số liệu phổ cộng hưởng từ hạt nhân của 3-trifloaxetyl-4-(4’,4’-diphenyl-3’-butenyl)-5,5-
diphenyl-2-(2-thienyl)-4,5-dihydrofuran 

Vị trí C C (ppm) DEPT H  (ppm); J (Hz) HMBC (H → C) 

CO 174,10 C 

- 

 

C-2 164,48 C  

>C< thơm (2C) 
143,15 

142,61 
C  

>C< thơm (2C) 142,06 C  

>C< thơm 139,79 C  

(C6H5)2C= 139,06 C  

CH thơm 135,51 CH 
8,52; pic đôi của pic 

đôi; 4,0 và 1,0 
 

CH thơm 133,92 CH 
7,69; pic đôi của pic 

đôi; 5,0 và 1,0 
 

C-3 131,38 C -  

CH thơm (21C) 
129,79-
126,53 

CH 7,55-6,96; pic đa  

CH=C(C6H5)2 125,92 CH 
5,68; pic đôi của pic 

đôi; 7,5 và 6,5 
C-1’, C-2’, >C<  thơm 

COCF3 111,23 C 
- 

 

C-5 96,50 C  

C-4 47,39 CH 4,18; pic đôi; 7 C-1’, C-2’, CF3, >C< thơm, C-2  

  CH2CH2CH=C 32,66 CH2 1,77-1,57; pic đa C-4, C-3’, C-1’, C-5 

CH2CH2CH=C 26,33 CH2 1,73-1,61; pic đa C-4, C-2’, C-3’, C-5, CF3 

 
Phân tích các phổ của sản phẩm 2:  Bằng 
cách đối chiếu với các phổ của 3-
trifloaxetyl-4-(4’,4’-diphenyl-3’-butenyl)-5,5-
diphenyl-2-(2-thienyl)-4,5-dihydrofuran (sản 
phẩm 1), chúng tôi giải đoán hợp chất này 
là 1,2-bis[4’-trifloaxetyl-2’,2’-diphenyl-5’-

(2-thienyl)-2’,3’-dihydrofuryl]etan (Sơ đồ 
3).  Phổ cộng hưởng từ hạt nhân hai chiều 
HSQC và HMBC (Hình 2) đã cho phép xác 
nhận cấu tạo này.  Các số liệu phổ cộng 
hưởng từ hạt nhân của hợp chất này được 
ghi ở Bảng 4. 
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(a)                                                     (b) 

Hình 2. Phổ hai chiều của sản phẩm 2 (a) HSQC và (b) HMBC
 

Bảng 4. Số liệu phổ cộng hưởng từ hạt nhân của 1,2-bis[4’-trifloaxetyl-2’,2’-diphenyl-5’-(2-
thienyl)-2’,3’-dihydrofuryl]etan 

Vị trí C C (ppm) DEPT H  (ppm); J (Hz) HMBC (H → C) 

CO (2C) 173,94 C 

- 

 

C-5’ (2C) 
164,05 
163,97 

C  

>C< thơm (2C) 143,33 C  
>C< thơm (2C) 143,11 C  

>C< thơm (2C) 
139,24 
 139,14 

C  

CH thơm (2C) 
135,64 
135,53 

CH 
8,47; pic đôi; 4,0  
8,40; pic đôi; 3,5 

 

CH thơm (2C) 
133,86 
133,77 

CH 
7,70; pic đôi của pic đôi; 

10,0 và 5,0 
 

C-4’ (2C) 
131,23 
131,20 

C -  

CH thơm (22C) 128,32-125,24 CH 7,30-7,11; pic đa  

COCF3 (2C) 
109,82 
109,51 

C 
- 

 

C-2’ (2C) 
96,51 
96,31 

C  
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Vị trí C C (ppm) DEPT H  (ppm); J (Hz) HMBC (H → C) 

C-3’ (2C) 
47,26 
47,11 

CH 4,0; pic đôi; 18,5 C-1, C-2, COCF3 

CH2CH2 27,84 CH2 1,29-1,19; pic đa 
 

CH2CH2 26,99 CH2  
 
Phổ khối (EI) của sản phẩm 1 và 2 không 
cho pic ion phân tử tương ứng.  Điều này 
có thể do một số nguyên nhân như hợp chất 
không hóa hơi được ở điều kiện đo, phân tử 
kém bền nhiệt hoặc pic ion phân tử qúa 
kém bền. 
5. KẾT LUẬN 
Bằng sự phân tích các phổ, đặc biệt là phổ 
cộng hưởng từ hạt nhân, chúng tôi đã xác 
định được cấu tạo của một số dẫn xuất 
dihydrofuran có chứa flo.  Theo sự hiểu 
biết của chúng tôi, đây là các hợp chất chưa 
hề được báo cáo trong bất kỳ một nghiên 
cứu nào trước đây. Trong nghiên cứu này, 
các hợp chất nói trên được tổng hợp dựa 
vào phản ứng giữa các eten thế ở vị trí 1,1  
hoặc 1,1,6,6-tetraphenylhexa-1,5-dien với  
thenoyltrifloaxeton trong sự có mặt của 
chất oxy hóa mangan triaxetat dihydrat. Từ 
việc xác định cấu tạo 2 sản phẩm phản ứng 
của  1,1,6,6-tetraphenylhexa-1,5-dien, 
chúng tôi cho rằng bằng cách thay đổi điều 
kiện phản ứng, có thể điều khiển phản ứng 
theo hướng tăng hiệu suất sản phẩm nào 
mong muốn.  Chúng tôi đang tiếp tục mở 
rộng nghiên cứu theo định hướng này. 
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___________________________________________________________________________ 
NGHIÊN CỨU SỬ DỤNG VẬT LIỆU VỎ TRẤU BIẾN TÍNH…… (Tiêp theo tr. 56) 
 
phân tích kết hợp giữa SPE và F-AAS có hệ 
số làm giàu cao, độ lặp lại tốt, sai số nhỏ 
khi phân tích với mẫu chuẩn nước thải 
CRM. Phương pháp đã được áp dụng vào 
để xác định nồng độ Cr trong một số mẫu 
nước thải công nghiệp cho kết quả đáng tin 
cậy. Từ kết quả đạt được này, chúng tôi sẽ 
hướng tới nghiên cứu xác định hàm luợng 
các dạng Cr(VI) và Cr(III) dựa trên điều 
kiện hấp phụ khác nhau của 2 dạng trên vật 
liệu.  
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