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Abstract

Furfurylacetate was prepared and was chlorinated under various reaction conditions. At the low reaction 
temperature the chlorination product was composed of the stable，厂xzzs-tetrachloride ( yield, 25〜30% ), 

decomposition product (low chlorine contentand unstable c/^-tetrachloride.
There were no appreciable quantity of the tri사iloride. At the high reaction temperature the chlorination 

products were exclusively decomposed.

The reaction conditions, separation scheme, and the configuration of the product were discussed.

要 約

醋酸풀퍼릴을 合成하여 여 러 가지 反應條件下에서 鹽素化시 킨 結果 低溫反應에서 安定한 切Q心四鹽化物 

（平均收率 25〜30%）을 生成하였고 三鹽化物의 生成은 거의 없었다. 高溫反應에서는 反應生成物의 分解 

가 甚하였다. 鹽素化反應條件, 生成物의 分離方式 및 安定度, 立體化學構造에 對하여 各各 論及하였다.

序 論

퓨란（Furan） 및 퓨란誘導體의 鹽素化反應은 이미 硏究 

된 바 많으며 特히 이種類의 化合物이 殺虫劑및 醫藥用 

으로 利用될 可能性이 있으므로 많은 特許가 公吿되어 

있다】〜5）. 本硏究에서는 퓨란誘導疆의 Halo응en 化反應 

을 進行시켜 安定한 鹽素化物의 生成方式을 硏究하고 

저 하였다. 퓨란의 鹽素化反應으로는 低溫에서 附加反 

應 및 置換反應物이 混合生成되며 分離에 困難이 있었 

다3,Q 풀퍼릴알코올과 같은 不安定한 化 合物은 이 것을 

醋酸無水物과 反應시 켜 反應中間體를 分離하지 않고 鹽 

素化하면 72%의 三鹽化置換體를 生成한다는 것이 알 

려져 있다。. 퓨로酸（Furoic acid）의 各種 에스테르를 

鹽素化하면 該當하는 四鹽化物을 만드는데 ■ 純度 75% 로 
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얻었으며 그 反應過程은 特許關係로 詳細하지 않다D. 
이 러한 點에 立脚하여 本硏究에서 는 醋酸풀퍼릴을 合成 

하여 分離한 것을 主로 低溫 또는 光反應을 시켜 여러 

成分이 混合되어 있지 않고 分離가 容易한 多鹽化物의 

生成;方式을 硏究한 것이며 生成物의 立體化學的構造에 

對하여서 도 考察하고저 하였 다.

« 驗

出發物質

플퍼 랄 (Wako 試藥1級) 로부터 Cannizaro 反應에 依하 

여 6> 플퍼 릴 알코을 (b. p. =76〜77°C/15mmHg, nD20= 

1.4800)을 만들고 醋酸풀퍼 릴 (b.p. =69〜70°C/6mm 

Hg, ⑰20=1.4605)을 만들었다.

埴素化反應

(a) 低温反應一200ml, 3 口 플라스코에 攪拌機, 冷却器 

및 鹽素流入口 를 裝置하고 100〜 150ml 의 四鹽化炭素 

에 醋酸풀퍼 릴을 一定濃度(5〜20%)로 溶解한 것을 加 

한다. 反應液을 攪拌하면서 어름물로 冷却하고 鹽素流 

入口로부터 鹽素가스를 通하여 四鹽化炭素溶液中에 鹽 

素가스의 黃色이 保有될 때 까지 反應을繼續한다. 反應 

終結後 反應液을 5% NaHSOs 溶液으로 2 回 洗滌하고 

有機層을 물로 洗滌한 다음 有機層을 無水鹽化칼슘으로 

乾燥한다. 四鹽化炭素溶液을 減壓下에서 蒸發시키면 

黃色의 粘禍한 液(如卢=1.5068, 8舟=1.5523)을 얻는 

다. 이 粗生成液의 重量增加를 反應에 使用된 原物質 

과 •比較하여 鹽素吸收量(chlorine uptake)을 定한다.*

(b) 分離方法一粗生成物을 lOmmHg 以下의 減壓下 

에서 蒸溜하면 HCLgas 를 生成하면서 分解하며 微量의 

溜分과 黑褐色의 殘渣를 남긴다. 이 粗生成物을 含水 

Ethanol 로 處理하면 白色結晶이 生成되 며 (m.p.66°C) 
이 것을 Ethanol 로 부터 再結晶하면 純粹한 四鹽化物의 

結晶(m. p. 72〜74°C)을 얻는다. 結晶母液을 減壓下에서 

Ethanol 을 蒸發시 켜 얻 은 殘渣를 Petroleum Ether(b. p. 
30〜60°C)로 處理하련 2 層으로 갈라져 水溶性인 褐色 

液 (A)와 溶液을 얻 는다. 이 褐色液을 lOOmmHg 以下 

의 減壓下에서 蒸溜하면 黃色溜分。必，0=1.4950)과 褐 

色 tar 狀 殘渣를 얻 는다. 이 黃色溜分은 물에 溶解한다.

Petroleum Ether 의 溶液을 減壓蒸發시켜 얻은 殘渣 

(勺2。=1.4980)을 물로 處理하여 混在한 分解物을 除去 

한 後 물에 녹지 않은 것을 다시 Benzene 에 溶解하여 無 

水鹽化칼슘으로 乾燥한 後 減壓下에서 蒸發시키면 黃色 

粘稠한 液 (B)를 얻는다. (^20=1.5040) 生成物의 

物理恒數는 第 2 表 및 第 4 表에 記述되어 있다.

* 이 Crude Product 에 對한 生成收率 및 赤外線스펙트라는 第 

2, 第 4表에 記述되어 있고 그 分•離方式은 第 3表 및 아래 項 

目 에 記述되어 있다.

(C)常温反應一實驗裝置 및 實驗方式은 위와 같으며 

反應液을 冷水로 冷却하여 反應溫度를 22〜30°C 로 維 

持시키면서 反應을 시켰다. 生成物의 收率 및 分離方式 

은 第 2 表 및 第3 表에 記述되 어 있다.

(d) 光線휴在下의 反應一實驗裝置 및 實驗方式은 위 

와 같으며 反應液을 어름물로 冷却시키고 反應液에 紫 

外線燈 2個를 點燈하여 照射시 키 면서 反應시 켰 다. 生 

成物의 收率 및 分離方式은 第 2 表 및 第 3表에 記述 

되어 있다.

*

(e) I2 carrier 휴在下의 反應一實驗裝置 및 實驗方式 

은 (a) 와 같으며 反應液에 一定量의 &를 加하고 反應 

시켰다. 生成物의 收率 및 分離方式은 第 2表 및 第3 
表에 記述 되어 있다.

蕴素化物의 쇼】kaline 과의 反應 Test
上記한 鹽素化物 結晶, (A) 및 (B)와 粗生成物을 各 

各 2〜15% NaOH 溶液에 溶解시 켜 室溫 및 加溫下(100° 

C) 에서 攪拌하면서 反應시켜 反應液에 析出되는 結晶 

을 濾別하고 濾液을 Ethyl Ether 로 抽出한다. E버er 
抽出液을 蒸發시 켜 그 殘渣를 調査하여 본다. 反應終結 

後 反應液中의 Alkali 를 Litmus paper 로 檢査하고 溶 

液中의 鹽素이온의 有無를 檢査한다. 實驗結果는 第 6 
表에 表示되어 있 다.

反應生成物의 安定度 測定

Fujiwara 氏의 着色反應을 利用한 分光比色分析法?〉을 

使用하였다. 各 含鹽素有機物의 濃度에 따르는 吸光 

度의 變化를 測定하여 calibration curve 를 만든다. 다 

음에 各 分離物을 Alkaline, 酸으로 處理한 것 을 發色反 

應시 켜 그 吸光度를 比較하여 含有되 어 있는 含鹽素有機 

物의 濃度를 定한다. 다음에 原物質中의 鹽素含有量에 

對한 比率을 算出한다. 이 結果는 第 7 表에 表示되어 

있다.

結果 및 討議

醋酸풀퍼 릴을 低溫에서 鹽素化反應시 킨 바 比較的 安 

定한 鹽素化生成物을 얻을 수 있었다. 反應溫度를 높이 

면(22〜30°C) 反應生成物이 多量分解하여 確認하기 困 

難한 低級鹽素化物의 混合體가 生成되며 이 混合物은 

室溫에서도 分解를 繼續하여 黑色의 粘稠한 殘滓를 남 

긴다. 低溫에서 反應시 킨 反應液도 室溫에서 長時間 放 

置하였을 境遇에는 黑色의 反應生成物이 溶液上에 浮 

遊하는 現象을 나타내지만 低溫에서 (0°C) 放置시키면 

分解物의 生成이 없었다. 따라서 이 反應이 反應溫度에 

依하여 影響을 받고 있음이 確實하다. 反應生成物을 低 

壓(5mmHg 以下)에서 蒸溜에 附한 바 生成物의 沸點이 

높은 關係로 蒸溜途中에 生成物 自身이 分解하여 酸性

HANAU, High-Pressure Quartz Lamp, PL -313, 70W
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gas（HCl）를 發生하면서 黑色의 粘稠한 炭化物로 變化 

하며 微量의 溜分이 있으나 이것도 亦是 不安定하여 

室溫에서 黑變한다. 따라서 蒸溜方法으로서는 이 生成 

物을 精製하기 困難하므로, 鹽素化反應液中의 溶媒를 

減壓下에서 蒸發시키고 남은 黃色의 粘稠한 液을 粗生 

成物（crude product） 로 보고, 反應條件에 따르는 生成 

收率을 比較한것을 第2表에 記載하였다•

反應條件의 變化에 따르는 粗生成物의 收率은 高溫에 

서 減少되고 低溫에서는 增加되며 鹽素吸收量도 이에 

比例한다. I? carrier 存在下에 서 行한 反應 및 紫싸線照 

射下에서 行한 反應은 다 粗生成物의 生成收率이 비 

슷하였고 다만 反應終結時間이 若干 短縮되는 程度이 

었다. 反應液中의 試藥의 濃度는 5~10% 程度가 가장 

適合하였으며 濃度가 이보다 진하면 反應이 갑자기 일 

어 나 黑色의 分解物이 大部分 生成되었다• 試藥添加方 

式을 달리하여 逆加 卽 鹽素가스로 飽和시킨 四鹽化炭 

素液에 出發試藥을 徐徐히 加한 境遇에도 反應이 잘 

進行되 었으나 試藥添加速度에 따라 分解되는 量이 增 

減되어 反應條件을 一定하게 하기 에 매우 困難하였 다. 

冷溫反應時에 얻은 粗生成物의 量 및 鹽素吸收量은 粗 

生成物의 成分이 全部 四鹽化附加物（ I）로 되어 있다 

고 生覺하였을 境遇의 量과 近似하였다• 그 分子屈折 

率도 四鹽化附加物의 計算値와 近似하였다（第3表）.

Table I Halogenation of Furfuryl Derivatives.
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한편 粗生成物은 蒸溜過程에서 分解만을 招來하였고 

安定한 溜分（低沸點）을 얻을 수 없었다.

이 러한 實驗事實은 P・ Mastagi 等5〉이 풀퍼릴알코을 

을 無水醋酸으로 處理하여 鹽素化하고 反應液을 蒸溜하 

여 얻을 수 있었든 安定한 三鹽化置換物（ 明과는 다르다.

그러 나 Manzelli 等”이 퓨로酸의 各種 에 스테 르를 冷 

溫에서 鹽素化하여 四鹽化附加物（皿）을 얻었든 것과는 

一致되는 結果라 하겠다. 一般的으로 퓨란의 共觐二重 

結合은 共鳴에 依하여 2,5位置가 活性化되 어 있고 그 

芳香族性이 Benzene 보다는 弱하므로 置換 및 附加反 

應은 反應條件에따라 左右되기 쉽다". 따라서 Cass 
等3,4>이 퓨란을 鹽素化反應하여 얻은것과 같이 各種 

置換 및 附加鹽化物이 混成하는 것이 例이다（第1 表）. 

本反應에서 는 醋酸풀퍼릴을 分離한 後 鹽素化한 結果 

主로 附加生成物을 生成하였으나 이것이 Mostagi 等5> 
이 醋酸풀퍼 릴을 分離하지 않고 鹽素化하여 主로 三鹽 

素置換物을 72%의 收率로 合成한 것과 比較한다면 그 

差異는 前者에 있어서는 稀釋한 濃度에서 鹽素가스를 

溶液에 吸收시 킨 것에 依하여 Acetate 隣接基에 있는 

活性化된 二重結合에 附加反應이 主로 일어난 것이며 

後者의 境遇에는 진한 濃度에서 高溫反應시킨 結果 置 

換이 일어난 것으로서 퓨란核의 差異에 依한 것이 아니 

라 反應條件에 因한 것 이 라고 生覺된 다. 卽 Mostagi 等5> 
의 結果는 分離하지 않은 反應系內에 存在하였든 酸이 

觸媒作用을 하여 鹽素가스가 그 이온으로 速히 分離되 

어 置換反應을 일으킨 것으로 볼 수 있다. 이러한 置 

換反應에 對한 觸媒効果는 이미 經驗된 바 많다叫

二•러나 生成物이 粗生成物이고 蒸溜하는 途中에 分 

解할뿐만 아니라 室溫에 放置하여도 不安定하여 分解 

物로 變하며 HC1 gas 를 發生 한다는 것을 考察한다면 

生成物 自 身이 不安定 하거 나 또는 不安定한 成分이 混 

在되어 있는 것으로 生覺되었으며 따라서 粗生成物을 

더 分離하여 볼 必要가 있 었 다. 四鹽化附加物（ I ）은 立 

體化學的으로 考察할 때 Acetate 基와 隣接 鹽素基와의 

立體的關係로 그 構造가 不安定하며 따라서 HC1 gas를 

發生하면서 分解하여（v）,（v）,（M）,（vn）,<sn）,（IX） 
과 같은 不安定한 低鹽素化物을 生成할 傾向이 있다고 

볼 수 있다. 한편 이러한 分解生成物은 그構造가 不安 

定하므로 分解를 繼續할 可能性이 있다. 粗生成物을 

分離하여 安定한 狀態로 分離될 수 있는'成分을 取하 

여 본 結果는 第 2 表 및 第 3 表에 表示하였다. 分離結果 

는 알코올로 處理하여 얻은 白色結晶은 그 融點이 銳敏 

하고 赤外線스펙트라가 鮮明하고 Furanoid 系 （9〜1（0 
領域） , Acetate 基 （5~6少 領域） 및 C—C1 結合 （8~6. 5 
4領域）이 모두 含有되 어 있 으며（第1圖） 分析結果로 

보아 安定한 四鹽化附加物이라고 볼 수 있다.
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E 2
、。八 CHQC-CHj

(fl)
o"

CI^O^-CH.OCOCH,

诚5

(M)

ch2ococh3

例)

(W)

'TTCI ?
、、C>/、CHQC-CH,

(K)

Petroleum Ether 로 處理하여 서 얻 은 (A)는 (第3表) 

冷溫에서도 不安定하여 分解하며 이것을 蒸溜한 結果 

水溶性인 蒸溜溜分과 分解物을 얻었다. 이것은 앞서 

言及한 바와 같이 粗生成物이 分解하는 原因을 만드는 

部分으로 生覺된다. 分離物(B)는黃色粘稠한 液이 며 各 

種 溶媒［Tetrahydrofuran(T. H. F), Cyclohexan, Tol- 

uen, Benzene］으로 處理하여도 結晶되지 못하였다. 

(B)는 粘稠한 液으로서 低壓에서도 蒸溜되지 못하고 

黑變하였고 그 安定度는 (A)에 比較하여 安定하나 물 

에 一部 溶解하고 水溶液은 酸性이 며 Cl- test 가 陽性 

이다. 따라서 (B)는 一部가 分解하는 傾向이 있거나 

또는 分解物의 一部가 混在된 것으로 보이며 水溶性인 

成分을 除去하여 얻은 分離物(B)'는 그 屈折率이 三鹽 

化物보다 높고 比重이 큰 것으로 보아 四鹽化物 또는 

그 混合物인 것으로 生覺된다. 이 部分도 比較的 安定 

하기 는하나 冷溫에서 長時間 放置하면 分解되어 서 徐 

徐히 黑色으로 變하였으므로 分析은 試圖하지 못하였 

다.

四鹽化附加物은 그 立體構造上 16個의 異性體가 生 

覺된다. 그러나 二重結合에 對한 鹽素의 附加反應은 

一般的으로 特殊한 反應中間體를 거치지 않는 境遇에 

는 附加1。＞ 함이 알려져 있으므로 이 點을 考慮에

Table K Chlorination of Furfurylacetate,

Run Starting Temp. Time Concent. Crude Chlorine Product composition
material product uptake — Remarks

No. (gr) (°C) (min.) (%) (g) (g) (g) A (g) B (g)

1 8.1 0 90 5 16.6 8.5 2.7 6.6 3.3 Immediate
2 30.0 0 60 10 53 23 11.5 17.4 15.0 Separation
3 32.5 0 145 20 decomposition

4 20.0 22 50 5 26 6 5.0

5 20.0 U. V. 0 140 5 40.7 20.7 一Didn't separated—

6 20.0 【2 carrier 
o 60 5 37.0 17

7 20.0 0 90 10 40.0 20 13.2 16.0 10.4 After 50 days separation

Table M Separation Scheme.
Initial product f «p2S= 1. 5126^ M/jD「Calc, for -i

Ld「3=l. 5088」 C7H8O3C14; 55.08
L Found; 56.1 시

j Alcohol treatment

Crystal 
m. p. 66°C 

} recrystal.

i distil
Mother under
Liquor------- > Decomposition

j reduce
m. p. 72~74°C I pressure

evaporate to dryness and 
treat with Pet. Ether

distil under
I reduced pressure 

Water soluble 
distillate
b. p. =80°C/13mmHg

Insoluble
(product A)

I treat with H2O

np20=1.4950
+

Tarry residue

Residue

blacken upon 
standing

Aqueous 
solution 
(acidic \ 
\contain Cl-/

Solution
I evaporate to dryness

Residue (yellow)
np20=1.4980 (B)

]wash with H2O and treat with Benzene 
Residue (yellow paste)

kh!0 = 1- 5040 (B) [product (B')〕
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넣으면 醋酸풀퍼릴로부터 鹽素附加에 依하여 生成될 수 

있는 四鹽化附加物中의 異性體는 第4表에 表示한 바 

와같이 CX-cis 및 CL■片做s 의 4種일 것이다.

功s 化合物 (XI)은 隣接Acetate 基와 C1 基와의 

位置도 亦是 安定한 形體이 다. 一般的으로 々•切s 形 化 

合物은 形化合物 보다 安定하여 그 融點이 높으므 

로 本反應에서 얻은 結晶物은 (XI)에 該當하며 生成 

物 (B) (第2 表參照)는 (为에 該當한다고 볼 수 있다 

한편 粗生成物의 分解 및 (X)의 不安定性은 脫 HCI 
反應에 依한 바 이것은 (頫의 c»Cl 이 脫 HC1 하 

므로 因하여 生成되는 것이라 하겠다. 多鹽化物에서의 

trans 脫 HC1 은 特殊한 立體的配置를 除外하고는 J- 

Cristol 等 1D에 依한다면 Mms-eliminatiorT한다는 것 이 알 

려져 있다. (丸)에서는 이러한 “§C1 이 없으므로 Aa&s 

脫 HC1 할 機會가 없고 따라서 安定하다. 이 러한 論議點 

을 더 確認하기 爲하여 各分溜物의 赤外線吸收스펙트라 

를 比較하여 본 結果는 第 5 表와 같다. 粗生成物의 吸收 

스펙트라는 結晶物, 生成物(A), 生成物(B)에 모두 包 

含될 수 있는 混合 frequency 를 보여주고 그 res胡ution이 

不明確함을보아 이들의 混合體임이 確認되며 結晶物은 

그 C — II stretching, C—Cl stretching 이 明確히 resol- 

ution 되고 있으나 生成物(A)는 不明確할뿐만 아니 라 生

Table N Possible Isomer.

CA-tra?is C1-CZ5

Fig.

(cm-4)

(a)：(B)' in CCI4, (b): (Crystal) in CCU, (c): (Crude product) in Nujol, (d) ： (Crystal) in 
Nuj시, (e)：(B)，in Nujol

* Scanned by Beckman IR-4 NaCl prism.
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Table V Infrared Characteristic Absorption Bands.

Characteristic absorption bands(卩)

II (stretching) —C—H 
(stretching)

—C—Cl & —C—H
(stretching) (rocking)

Crude product in Nujol 5. 65 dull 13.0 (20) 13.6 (20)
Crystal 〃 5. 65 (7-8(1)

7. 7(3) 
7.6(2) 

〔6.9(4)

13.6 (20)

A “ dull peak 7.6(dull) 13.0 (66) 13.6 (50)
B 〃 5. 65 f 7.8 

I7.9(dull)
13.0 (60) 13.6 (70)

Crude product in CCI4 .5.65 dull 、 — 一

Crystal 〃 5. 65 (7. 8, 7. 25,
〈7.6, 6. 9, 
(7.5, 6.5

一 —■

A “ 5. 65 7. 2(dull) — —

B ” 5. 65 n. 2, 7.8 
(7.05, 7. 6, 
16. 85, 6. 45

一 一•

Table M The Reactivity of the Product with Aqueous Alkaline Solution.

Compounds NaOH
(%)

Temp.
(°C)

Crystal 
recovered

Residue from 
ether extraction

Cl-ion in the 
reaction mixture

Alkalinity of 
the solution

Crude 2 90 一 none + acid

Crude 15 0 recovered _ + alkaline

Crude 15 90 —— none + acid

Crystal 2 60—30 recovered — slight alkaline

A Water soluble anc — slight 一

B Aqueous solution contains Cl' — + —

成物(B)에서 나타난 C—Cl stretching frequency 오｝ 結 

晶物의 frequency 가 混合되 어 있음을 보아서 이들의 中 

間 混合物이 大部分으로 되 어 있음이 確實하다. 文獻"〉 

에 依하면 C—C1 結合과 〃wmt-form 에서 隣接原子의 

配置에 따라 그 赤外線吸收領域이 다르고 第5表에서 

結晶物의 吸收領域이 13.0/，에서 顯著한 것을 본다면 

結晶物과 (B) 의 立體構造가 다름을 알 수 있다. 한 

편 各分溜物의 Alkaline 에 對한 安定度를 試驗한 結果 

는 第6 表와 같다. Mastazi等5은 三鹽化物을 Alkaline 

으로 處理하여 該當하는 알코올을 좋은 收率로 얻었으 

나(70~80%) 化合物의 分解에 對하여서는 言及이 없 

다. 本反應에서 얻 은 粗生成物은 Alkaline 存在下에서 

分解하여 多量의 ci-을 形成하며 一部 未反應物이 回 

收될뿐이 였고 結 晶生成物은 安定하여 長時間 反應에서 

도 若干의 C1-만을 生成하였고 分離物(B)는 물과 作 

用만 시켜도 벌써 C「이온을 많이 生成하였다. 한편 

粗生成物도 冷溫에서는 比較的 分解가 느리며 反應液 

中에서 安定한 結晶分이 析出되고 이 結晶은 四鹽化結

Table VH Stability of the Products.

Compounds
Reaction Condition

Concentrati*  
on of the 
compound 
compared to 
the original 
products

Reagent ! 丁以欺 Time 
(hr.)

Crude 
product 

〃

r/

Crystal

none
Alcohol 5% 

1% CH3COO너 
lOcc 

1% NaOH lOcc

Alcohol

none 
1% CH3COOH 

lOcc

30
30
30

30 
room 

temp.
(23)
30
30

24
24
24

24

24

24
24

59. 47
42. 08
33. 65

28. 30

66. 73

70. 30
50.5

晶物과 같았다. 卽 粗生成物을 低溫에서 處理하면 分 

解되기 쉬운 成分이 Alkaline 溶液中에 溶解하고 安定 

한 結晶成分이 分離되어 析出됨을 意味한 

다. 이 實驗事實은 粗生成物이 結晶(X)와 B(XD로 되 
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어 있고 (A)는 其他의 低鹽素化物分解物및 (XI)의 分 

解物로 되어 있음을 支持하여 주는 것이다. 卽 Alka- 
line 에 對하여 不安定함은 化合物內에 反應되 기 쉬 운 

C—C1 結合이 있고 따라서 이 C—C1 結合이 脫 HC1 反 

應(E£)을 일으키는 것으로 生覺되며 粗生成物이 分解 

가잘 되는것은 그中에 cSCl 結合 卽 巡 form 이 있 

음을 示唆하여 준다. 生成物이 不安定하므로 이 不安 

定度를 檢査하기 爲하여 Fujiwara 反應을 利用한 方法 

刀으로 그 安定度를 檢査한 結果는 第7表와 같다. 그 

結果에 依하면 이 化合物은 酸, Alkaline 에 對해 서 不 

安定하며 室溫에서 分解를 이르키는 것을 알 수 있다. 

한편 四鹽化結晶物은 安定하다는 것을 알 수 있다.

結 論

本反應硏究에 依하여서 醋酸풀퍼릴의 鹽素化反應을 

冷溫 稀釋溶液에서 進行시킨 結果 좋은收率(거의 定量 

的)으로 四鹽化附加物을 얻었으나 不安定한 成分및 分 

解로 因하여 立體:異性體中 安定한 trans-iorm 만이 分離 

되 었으며 c，s-form 은 不安定하여 安全히 分離하지 못하 

였다. 反應收率은 racemic 〃'对s-form 이 20〜25%, 

crude "s-form 이 20〜30%이 며 殘餘分은 分解物및 低 

級鹽素化物質이었다. 反應條件에 따른 收率의 變化를 

본다면 高溫에서는 分解가 甚하여 收率이 減少 되었으 

며 紫外線및【2 carrier 存在下에서의 反應에서는 鹽素 

吸收量에 는 큰 差異가 없었 다. trans, cis 두 form 의 

optical resolution 은 試藥關係로 本報에서 는 進行시 키 

지 못하였으나 앞으로 이方面의 硏究結果를 報하고저 

한다.
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