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烯醇硅醚经三氯甲基自由基加成串联消除反应合成 

β,β-二氯-α,β-不饱和酮 

葛浩程    杜科莹    盛卫坚* 
(浙江工业大学化学工程学院  杭州 310014) 

摘要  以二叔丁基过氧化物(DTBP)作氧化剂, 氯仿或四氯化碳作三氯甲基自由基源及反应溶剂, 由芳酮衍生的烯醇硅

醚经自由基加成串联消除反应合成了 β,β-二氯-α,β-不饱和酮, 反应无需金属催化剂, 条件温和, 烯醇硅醚底物具有良好

的普适性. 
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Synthesis of β,β-Dichloro-α,β-unsaturated Ketones by Trichloro- 
methyl Radical Addition/Elimination of Enol Silyl Ethers 

Ge, Haochen    Du, Keying    Sheng, Weijian* 
(College of Chemical Engineering, Zhejiang University of Technology, Hangzhou 310014) 

Abstract  Using di-tert-butyl peroxide (DTBP) as oxidant, chloroform or carbon tetrachloride as trichloromethyl radical 
source and reaction solvent, enol silyl ethers derived from aryl ketone was transferred to β,β-dichloro-α,β-unsaturated ketone
by trichloromethyl radical addition/elimination. The conditions are mild with avoiding the use of metal catalysts, and the enol 
silyl ethers substrate has good universality. 
Keywords  trichloromethyl radical; enol silyl ethers ; β,β-dichloro-α,β-unsaturated ketone 

 

α,β-不饱和羰基骨架通过区域或立体选择性的化学

转化可构建多种多样的化合物[1], β,β-二氯-α,β-不饱和酮

因 β位氯原子的存在, 在后续转化中增添了更多的可能, 

但至今其合成方法并不多[2]. 烯醇硅醚由于包含一个富

电子的双键, 具有很好的与亲电试剂反应的活性, 等同

于酮类似物, 可通过 Aldol 缩合[3]、Mannich 反应[4]、烯

丙基化反应[5]、Michael 加成[6]、与多氟烷基亲电试剂反

应[7]等在酮的 α 位引入各种基团. 自由基具有反应活性

高、来源广泛的特点, 自由基对烯醇硅醚双键加成同样

具有很好的反应活性. 氮自由基[8]、氧自由基[9]、硫自由

基[10]、碳自由基[11]对烯醇硅醚双键的加成再经后继转化

的文献大量涌现, 其中由卤代烃脱去卤素生成烃基自由

基[12]的研究工作获得了广泛报道.  

氯仿(CHCl3)和四氯化碳(CCl4)是常见溶剂, 同时也

是很好的多氯甲基自由基源, 在自由基引发剂或光催化

剂作用下产生多氯甲基自由基, 参与后续反应[13]. 设想

以烯醇硅醚为反应底物, 氯仿或四氯化碳作为三氯甲基

自由基源, 对烯醇硅醚双键进行加成, 脱去硅基得到 α-

三氯甲基酮, 进一步脱去一分子氯化氢得到 β,β-二氯- 

α,β-不饱和酮化合物. 实验证明, 这个研究策略可行, 

多数烯醇硅醚能以良好收率获得目标产物. 1-芳基-1-三

甲基硅氧基乙烯衍生物 1 的合成路线见 Eq. (1). 

 

1  结果与讨论 

1.1  氯仿为试剂时反应条件的优化 

以 1-苯基-1-三甲硅氧基乙烯(1a)为底物, 以氯仿为

三氯甲基自由基源及溶剂, 反应温度 110 ℃, 对反应进

行了研究, 结果见表 1.  

首先考察了氧化剂对反应的影响(Entries 1～5).  

其中以二叔丁基过氧化物(DTBP)为优选, 当选择 2.5 
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equiv. DTBP 时产物收率为 51% (Entry 5). 对酸碱添加

剂的使用进行了考察, 反应发现添加碱(1.0 equiv. 三乙

胺)或添加酸(1.0 equiv. 醋酸)时反应被显著抑制(Entries 

6, 7). DTBP 的用量实验表明 2.0 equiv.最佳(Entries 8～

10), 升高或降低反应温度没有带来正向的积极影响

(Entries 11, 12); 反应物浓度实验表明, 当选用 2.0 mL 

CHCl3 时产物收率稍有提高(Entry 14). 令人惊喜的是, 

当使用无水纯化氯仿时产物收率有了显著提高, 达到了

76% (Entry 15); 当选择 CH3CN 为溶剂, 氯仿用量为 5.0 

equiv.时, 并未能获得理想的结果(Entry 16).  

表 1  氯仿为三氯甲基源时反应条件优化 a 

Table 1  Optimization of the reaction conditions while CHCl3 as 
reagent 

OTMS

+ CHCl3

O

Cl

Cl

1a 2a

oxidant, 110 oC

 

Entry Oxidant (equiv.) CHCl3/mL Yieldb/% 

1 TBHP (2.5) 3 12 
2 30% H2O2 (2.5) 3 16 
3 BPO (2.5) 3 0 
4 ABIN (2.5) 3 0 
5 DTBP (2.5) 3 51 
6c DTBP (2.5) 3 Trace 
7d DTBP (2.5) 3 Trace 
8 DTBP (1.5) 3 45 
9 DTBP (2.0) 3 50 

10 DTBP (3.0) 3 44 
11e DTBP (2.0) 3 6 
12f DTBP (2.0) 3 39 
13 DTBP (2.0) 1 40 
14 DTBP (2.0) 2 56 
15g DTBP (2.0) 2 76 
16h DTBP (2.0) 1.5 mmol 20 

a Reaction conditions: 0.3 mmol of 1a, under N2, sealed tube. b Isolated yield.   
c 0.3 mmol of triethylamine (TEA) was used. d 0.3 mmol of acetic acid was 
used. e 90 ℃. f 130 ℃. g CHCl3 was dehydrated. h 2.0 mL of CH3CN as sol-
vent. 

综上所述, 确定了该反应的较优条件为: 0.3 mmol 

1a, 2.0 mL无水纯化氯仿, 0.6 mmol DTBP, 110 ℃, 氮气

保护下封管反应.  

1.2  氯仿为试剂时底物范围的扩展 

基于上述优化的反应条件, 对反应的底物适用性进

行了考察, 结果见表 2. 当氯仿作为三氯甲基自由基源

时, 不同结构的烯醇硅醚均能以中等至良好收率转化为

目标产物. 实验结果表明: 当 R1 为取代苯基时, 取代基

的电子效应并不显著, 并未获得吸电子基有利或不利的

结论; 同时苯环上邻位连有基团时并未表现出明显的位

阻效应, 这和自由基对双键加成反应位点与芳基有一定

距离有关. R1为噻吩-2-基时, 产物 2o 的收率为 37%, 并

不理想. R2 为非氢原子时, 产物 2m 和 2n 的收率与 2a

相比有一定下降, 这与优化条件下, 后处理 2m 与 2n 时

反应体系中存在一定量未转化为目标产物的中间产物

α-三氯甲基酮有关.  

表 2  烯醇硅醚结构对反应的影响 a 

Table 2  Effect of enol silyl ethers structure to the reaction 

 

O

Cl

Cl

2a R = H, Y = 76%
2b R = o-CH3, Y= 79%
2c R = p-CH3, Y = 74%
2d R = p-OCH3, Y = 51%
2e R = m-OCH3, Y = 58%
2f R = p-F, Y = 64%
2g R = o-F, Y = 50%
2h R = p-Cl, Y = 49%
2i R = o-Cl, Y = 49%
2j R = p-Br, Y = 72%
2k R = p-NO2, Y = 46%

R

O

Cl

Cl

2l, Y = 64%

O

Ph

Cl

Cl

O

Cl

Cl

2o, Y = 37%

S

O

Cl

Cl

2m, Y = 58%

2n, Y = 57%

a Reaction conditions: 0.5 mmol of 1a, 3.4 mL of dehydrated CHCl3, 1.0 mmol 
of DTBP, under N2, sealed tube, 110 ℃, isolated yield.  

1.3  四氯化碳为试剂时反应条件的优化 

当选择四氯化碳为三氯甲基自由基源及溶剂时, 在

类似氯仿为试剂的优化条件下, 烯醇硅醚 1a 能以中等

到良好的收率转化为目标产物 2a, 稍有不同的是添加

剂碱在反应中起到了相当关键的作用, 具体的优化结果

见表 3.  

首先考察了氧化剂对反应的影响(Entries 1～5), 其

中以 DTBP 为优选, 当选择 2.0 equiv. DTBP 时产物收率

为 38% (Entry 2). 对碱添加剂的使用进行了考察, 反应

发现添加碱(醋酸钠、三乙胺、磷酸二氢钾、碳酸钾)时

产物收率均有较显著提高, 其中以添加1.5 equiv.三乙胺

为优选(Entries 5～10). DTBP 的用量实验表明 2.0 equiv. 

最佳(Entries 10～12), 当温度为 120 ℃时产物收率有了

一定的提高(Entry 13). 当增大反应物浓度时产物收率

达到 82% (Entry 15); 无水纯化四氯化碳代替试剂四氯

化碳时收率稍有提高, 达到 83% (Entry 16).  

综上所述, 确定了该反应的较优条件为: 0.3 mmol 

1a, 2.0 mL 无水纯化 CCl4, 0.6 mmol DTBP, 0.45 mmol 

TEA, 120 ℃, 氮气保护下封管反应.  

1.4  四氯化碳为试剂时底物范围的扩展 

基于上述优化的反应条件, 对反应底物的适用性进

行了考察, 结果见表 4. 当四氯化碳作为三氯甲基自由 
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表 3  CCl4为试剂时反应条件优化 a 

Table 3  Optimization of the reaction conditions while CCl4  as 
reagent 

 

Entry 
Oxidant  
(equiv.) 

CCl4/mL Additive (equiv.) T/℃ Yieldb/%

1 BPO (2.0) 3 — 110 18 
2 DTBP (2.0) 3 — 110 38 
3 TBHP (2.0) 3 — 110 0 
4 DCP (2.0) 3 — 110 20 
5 DTBP (2.0) 3 TEA (2.0) 110 66 
6 DTBP (2.0) 3 NaOAc (2.0) 110 54 
7 DTBP (2.0) 3 KH2PO4 (2.0) 110 45 
8 DTBP (2.0) 3 K2CO3 (2.0) 110 49 
9 DTBP (2.0) 3 TEA (1.0) 110 65 
10 DTBP (2.0) 3 TEA (1.5) 110 72 
11 DTBP (1.5) 3 TEA (1.5) 110 65 
12 DTBP (2.5) 3 TEA (1.5) 110 67 
13 DTBP (2.0) 3 TEA (1.5) 120 78 
14 DTBP (2.0) 3 TEA (1.5) 130 73 
15 DTBP (2.0) 2 TEA (1.5) 120 82 
16c DTBP (2.0) 2 TEA (1.5) 120 83 

a Reaction conditions: 0.3 mmol 1a, under N2, sealed tube. b Isolated 
yield. c CCl4 was dehydrated. 

表 4  CCl4为试剂烯醇硅醚结构对反应的影响 a 

Table 4  Effect of enol silyl ethers structure to the reaction while 
CCl4 as reagent 

 

 
a Reaction conditions: 0.5 mmol of 1a, 3.4 mL of dehydrated CCl4, 1.0 mmol 
of DTBP, 0.75 mmol of TEA, under N2, sealed tube,120 ℃, isolated yield. 

基源时, 与氯仿作对比, 大部分底物收率均有较明显的

提高. 实验结果表明: 当 R1 为取代苯基时, 苯环上取代

基的电子效应并不显著, 同时苯环上邻位连有基团时并

未表现出明显的位阻效应. 当 R2 为非氢原子时, 产物

2n 获得了理想的收率. 当 R1为噻吩-2-基时, 产物 2o 也

获得了可接受的结果. 

1.5  可能的反应机理 

提出如 Scheme 1 所示可能的反应机理: DTBP 受热

分解生成叔丁基氧自由基, 氯仿在叔丁基氧自由基的氧

化下生成三氯甲基自由基, 三氯甲基自由基对烯醇硅醚

1 双键进行加成生成中间体 3, 3 经叔丁基氧自由基氧化

生成中间体 4, 4 脱去三甲基硅基生成 α-三氯甲基芳酮

5, 5 进一步脱去一分子氯化氢得到目标产物 2. 四氯化

碳为三氯甲基自由基源时机理类似.  

 

图 1  反应的可能机理 
Scheme 1  Possible reaction mechanism 

2  结论 

以芳酮衍生的烯醇硅醚为底物, 在DTBP的作用下, 

以氯仿和四氯化碳为三氯甲基自由基源及溶剂, 分别在

110 ℃和 120 ℃下建立了合成 β,β-二氯-α,β-不饱和酮衍

生物的新方法. 该法操作简单, 无需金属催化, 对底物

的基团容忍性强, 为合成 β,β-二氯-α,β-不饱和酮衍生物

提供了一个有效途径.  

3  实验部分 

3.1  仪器与试剂 

熔点在 X-4 型显微熔点仪上测定, 温度计未校正; 

核磁共振谱在 ANANCE III (500M)型核磁共振波谱仪

上测定, TMS 为内标, CDCl3为溶剂. 所有试剂均为国产

分析纯试剂, 柱层析硅胶为国产 200～300 目, 石油醚

(PE)、乙酸乙酯(EA)为重蒸工业级试剂, 其中 PE 的沸程

控制在 60～90 ℃. 氯仿无水纯化方法: 氢化钙回流, 

常压蒸馏; 四氯化碳无水纯化方法: 五氧化二磷干燥, 

常压蒸馏. 1-芳基-1-三甲基硅氧基乙烯衍生物 1 的合成

参考文献[14]进行. 

3.2  实验方法 

3.2.1  β,β-二氯-α,β-不饱和酮(2)的合成(氯仿为三氯

甲基源) 

以 2a 化合物的合成为例. 将 0.5 mmol 烯醇硅醚 1a
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置于史莱克反应管中, 抽空换氮三次, 氮气氛围下加入

3.4 mL 无水纯化 CHCl3, 1.0 mmol DTBP, 110 ℃封管反

应 4 h, 薄层色谱(TLC)跟踪反应, 反应完全后反应液经

减压浓缩, 残余物经硅胶柱层析分离(展开剂为石油醚

和乙酸乙酯混合液), 得淡黄色液体 2a, 83.0 mg, 收率

83%. 其余产物的合成均与 2a 化合物方法相同. 

当四氯化碳为三氯甲基源及溶剂时, 实验操作方法

和上述类似.  

3.3  产物结构表征 

1-苯基-3,3-二氯-2-丙烯-1-酮(2a)[2c]: 淡黄色油状

物. CHCl3为试剂: 产率76%; CCl4为试剂: 产率83%. 1H 

NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 7.29 (d, J＝5.0 Hz, 1H), 7.51 

(t, J＝5.0 Hz, 2H), 7.62 (t, J＝5.0 Hz, 1H), 7.94 (d, J＝

10.0 Hz, 2H). 

1-(2-甲基苯基)-3,3-二氯-2-丙烯-1-酮(2b): 淡黄色

油状物. CHCl3 为试剂: 产率 79%; CCl4 为试剂: 产率

66%. 1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 7.61～7.58 (m, 1H), 

7.43 (td, J＝7.5, 1.3 Hz, 1H), 7.32～7.27 (m, 2H), 7.06 (s, 

1H), 2.54 (s, 3H); 13C NMR (125 MHz, CDCl3) δ: 20.88, 

125.89, 126.96, 129.12, 132.02, 134.98, 137.29, 138.82, 

190.03. HRMS (ESI) calcd for C10H8Cl2O [M＋H] ＋

215.0030, found 215.0031. 

1-(4-甲基苯基)-3,3-二氯-2-丙烯-1-酮(2c)[2c]: 淡黄

色液体. CHCl3 为试剂: 产率 74%; CCl4 为试剂: 产率

64%. 1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 7.86～7.82 (m, 2H), 

7.31 (d,  J＝8.0 Hz, 2H), 7.26 (s, 1H), 2.44 (s, 3H). 

1-(4-甲氧基苯基)-3,3-二氯-2-丙烯-1-酮(2d)[2c]: 淡

黄色液体. CHCl3为试剂: 产率 51%; CCl4为试剂: 产率

82%. 1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 7.93 (d, J＝8.9 Hz, 

2H), 7.22 (s, 1H), 6.98 (d, J＝8.9 Hz, 2H), 3.90 (s, 3H). 

1-(3-甲氧基苯基)-3,3-二氯-2-丙烯-1-酮(2e): 淡黄

色液体. CHCl3 为试剂: 产率 58%; CCl4 为试剂: 产率

74%. 1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 7.53～7.46 (m, 2H), 

7.41 (t,  J＝7.9 Hz, 1H), 7.27 (d, J＝1.7 Hz, 1H), 7.16 

(ddd, J＝8.2, 2.6, 0.9 Hz, 1H), 3.88 (s, 3H); 13C NMR (125 

MHz, CDCl3) δ: 55.52, 112.62, 120.37, 121.09, 124.10, 

129.83, 135.59, 138.32, 160.08, 186.41. HRMS (ESI) 

calcd for C10H8Cl2O2 [M ＋ H] ＋  230.9980, found 

230.9976. 

1-(4-氟苯基)-3,3-二氯-2-丙烯-1-酮(2f)[2c]: 淡黄色

液体. CHCl3为试剂: 产率 64%; CCl4为试剂: 产率 91%. 
1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 8.01～7.94 (m, 2H), 7.24 

(s, 1H), 7.21～7.15 (m, 2H). 

1-(2-氟苯基)-3,3-二氯-2-丙烯-1-酮(2g): 淡黄色液

体. CHCl3为试剂: 产率50%; CCl4为试剂: 产率85%. 1H 

NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 7.84 (td, J＝7.6, 1.8 Hz, 1H), 

7.57 (dddd, J＝8.3, 7.2, 5.1, 1.8 Hz, 1H), 7.30～7.25 (m, 

2H), 7.16 (ddd, J＝11.1, 8.3, 0.8 Hz, 1H); 13C NMR (125 

MHz, CDCl3) δ: 116.70(d, JC—F＝225 Hz) ,124.78 (d, JC—F

＝37.5 Hz), 126.18 (d, JC—F＝125 Hz), 126.48 (d, JC—F＝

75.0 Hz), 131.08 (d, JC—F＝25.0 Hz), 135.06 (d, JC—F＝

100.0 Hz), 136.49, 160.28, 162.31, 183.99 (d, JC—F＝25.0 

Hz); HRMS (ESI) calcd for C9H5Cl2FO [M ＋ H] ＋ 

218.9780, found 218.9777. 

1-(4-氯苯基)-3,3-二氯-2-丙烯-1-酮(2h)[2c]: 淡黄色

固体. CHCl3为试剂: 产率 49%; CCl4为试剂: 产率 74%. 

m.p. 61～62 ℃(文献值[2c]: 49～51 ℃); 1H NMR (500 

MHz, CDCl3) δ: 7.90～7.85 (m, 2H), 7.51～7.46 (m, 2H), 

7.24 (s, 1H). 

1-(2-氯苯基)-3,3-二氯-2-丙烯-1-酮(2i): 淡黄色液

体. CHCl3为试剂: 产率49%; CCl4为试剂: 产率68%. 1H 

NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 7.56～7.51 (m, 1H), 7.49～

7.42 (m, 2H), 7.37 (ddd, J＝7.7, 5.1, 3.5 Hz, 1H), 7.10 (s, 

1H); 13C NMR (125 MHz, CDCl3) δ: 126.66, 127.21, 

129.97, 130.55, 131.60, 132.57, 136.83, 138.35, 187.84. 

HRMS (ESI) calcd for C9H5Cl3O [M＋H]＋ 234.9484, 

found 234.9481. 

1-(4-溴苯基)-3,3-二氯-2-丙烯-1-酮(2j)[2d]: 黄色固

体. CHCl3 为试剂: 产率 72%; CCl4 为试剂: 产率 72%. 

m.p. 77～78 ℃(文献值[2d]72～73.5 ℃); 1H NMR (500 

MHz, CDCl3) δ: 7.80 (d, J＝8.6 Hz, 2H), 7.66 (d, J＝8.7 

Hz, 2H), 7.23 (s, 1H). 

1-(4-硝基苯基)-3,3-二氯-2-丙烯-1-酮(2k)[2c]: 黄色

固体. CHCl3为试剂: 产率 46%. m.p. 115～116 ℃(文献

值[2c]113～114 ℃); 1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 8.36 

(d, J＝8.8 Hz, 2H), 8.09 (d, J＝8.9 Hz, 2H), 7.31 (s, 1H). 

1-(1-萘基)-3,3-二氯-2-丙烯-1-酮(2l): 淡黄色油状

物. CHCl3为试剂: 产率64%; CCl4为试剂: 产率42%. 1H 

NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 8.64 (d, J＝8.6 Hz, 1H), 8.05 

(d, J＝8.2 Hz, 1H), 7.90 (dd, J＝21.9, 7.6 Hz, 2H), 7.68～

7.50 (m, 3H), 7.21 (s, 1H); 13C NMR (125 MHz, CDCl3) δ: 

124.46, 125.45, 126.79, 127.33, 128.33, 128.62, 129.06, 

130.31, 133.59, 133.96, 135.09, 135.33, 189.71. HRMS 

(ESI) calcd for C13H8Cl2O [M＋H]＋  251.0030, found 

251.0028. 

1,2-二苯基-3,3-二氯-2-丙烯-1-酮(2m)[2e]: 淡黄色液

体 . CHCl3 为试剂 : 产率 58%. 1H NMR (500 MHz, 

CDCl3) δ: 8.08～8.02 (m, 2H), 7.65～7.59 (m, 1H), 

7.50～7.55 (m, 4H), 7.42～7.33 (m, 3H). 

2-二氯亚甲基-1-四氢萘酮(2n): 淡黄色液体. CHCl3
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为试剂: 产率 57%; CCl4 为试剂: 产率 64%. 1H NMR 

(500 MHz, CDCl3) δ: 8.13 (dd, J＝7.9, 1.1 Hz, 1H), 7.52 

(td,  J＝7.5, 1.4 Hz, 1H), 7.38 (t, J＝7.5 Hz, 1H), 7.26 (d, 

1H), 3.14～3.05 (m, 4H); 13C NMR (125 MHz, CDCl3) δ: 

28.74, 31.26, 127.24, 128.35, 128.42, 128.45, 133.03, 

133.30, 133.69, 142.76, 184.64. HRMS (ESI) calcd for 

C11H8Cl2O [M＋H]＋ 227.0030, found 227.0025. 

1-(2-噻吩基)-3,3-二氯-2-丙烯-1-酮(2o)[15]: 淡黄色

液体. CHCl3 为试剂: 产率 37%; CCl4 为试剂: 产率

49%); 1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 7.75～7.71 (m, 2H), 

7.25 (s, 1H), 7.18 (dd, J＝4.9, 3.9 Hz, 1H). 

1-(3-硝基苯基)-3,3-二氯-2-丙烯-1-酮(2p)[2d]: 黄色

固体. CCl4为试剂: 产率 41%. m.p. 102～103 ℃(文献值
[2d] 96～97 ℃). 1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 8.74 (t,   

J＝1.9 Hz, 1H), 8.48 (ddd, J＝8.2, 2.2, 1.0 Hz, 1H), 

8.31～8.24 (m, 1H), 7.74 (t, J＝8.0 Hz, 1H), 7.34 (s, 1H). 

1-(4-三氟甲基苯基)-3,3-二氯-2-丙烯-1-酮(2q): 黄

色固体. CCl4 为试剂: 产率 66%. m.p. 56～57 ℃; 1H 

NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 8.04 (d, J＝8.2 Hz, 2H), 7.78 

(d, J＝8.2 Hz, 2H), 7.29 (s, 1H); 13C NMR (125 MHz, 

CDCl3) δ: 122.39, 123.34, 124.56, 125.95(t, JC—F＝37.5 

Hz), 128.78, 134.78, 135.04, 137.41, 139.75, 185.57; 

HRMS (ESI) calcd for C10H5Cl2F3O [M＋H]＋ 268.9748, 

found 268.9745. 

1-(3-氯苯基)-3,3-二氯-2-丙烯-1-酮(2r): 淡黄色液

体. CCl4为试剂: 产率 81%. 1H NMR (500 MHz, CDCl3) 

δ: 7.90 (t, J＝1.8 Hz, 1H), 7.83～7.78 (m, 1H), 7.59 (ddd,   

J＝8.0, 2.0, 1.0 Hz, 1H), 7.46 (t, J＝7.9 Hz, 1H), 7.25 (s, 

1H); 13C NMR (125 MHz, CDCl3) δ: 123.45, 126.54, 

128.52, 130.20, 133.62, 135.28, 136.82, 138.57, 185.28. 

HRMS (ESI) calcd for C9H5Cl3O [M＋H]＋ 234.9484, 

found 234.9480. 
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