
дина  (I) c метил - (IIа ) или  этилацетоадетатом  (II6) в  хлористом  м eтилене  в  
присутствии  пятикратного  избытка  триэтиламина  образуются  эфиры  
2-метил -5-нитро -3-фуранкарбонгвой  кислоты  IIIa,6 соответственно . 

 

Ro7c 
МеСОСН 2СО ,А  (Па , б ) 

NEt3, 20 ч  
е 	O' *NO2  

lila,  б  

H, III  а  R  =  Ме . б  R  =  Et 

Механизм  и  граиидтт  применения  этой  реакции  требуют  дальнейшего  
изучения . 

Спектры  ЯМР  снимали  в  CDC13, ИК  спектры  — в  таблетках  КВг , УФ  
спектры  — в  этаноле . 

Метиловый  эфир  2 .иетил -5-нитро -3-фуранкарбоновой  кислоты  (П Ia). Выход  52%. 
Тпл 56...57 °C ( гексан ). ИК  спектр  (КВг ): 1730 (CO сд . эфир ), 1510, 1360 см  1 

(NO2). УФ  спектр  
(в  этаноле ), пах  (1g Е ): 307 км  (4,01). Спектр  ПмР  (CDC13): 2,74 ( ЗН , с , ОСНэ ); 3,90 (ЗН , c, 

ОСНз ); 7,54 м . д . (1Н , c, 4-Н ). Найдено , %: C 45,6; H 3,8; N 7,6. С 7Н 7NО 5. Вычислено , %: C 45,4; 

H 3,8; N 7,6. 
Этиловый  эфир  2-метил -5-нит pо -3-фураикарбоновой  кислоты  (ш 6).. Выход  59%. 

Тпл  52...54'С  (гексан ). Лит ., Тпл  52,5 °С  [3] ИК  спектр  (КВг ): 1730 (СО  сл . эфир ), 1535, 1355 см  1  

(NO2). УФ -спектр  (в  этаноле ), ) пах  (1g е ) 307 им  (4,01) Спектр  ПМР  (СДС 1з ): 1,39 (ЗН , т ; 

ОСН 7СНз ); 2,73 (ЗН , c, СНз ); 4,35 (2Н , кв , ОСНг ); 7,55 м . д . (1Н , е , 4-Н ). СпектрЯМР  пС : 14,11 

(ОСН *СНя ); 14,19 ( СНз ); 61,26 (СНг ); 111,83 (С (4)); 1 У 6,96 (С (з )); 150,06 ( С ); 161,28 (0=0); 
161,61 (С (2)). Найдено , %о : С  48,4; Н  4,5; N 7,0. C8H9N05. Вычислено , %: C 48,2; H 4,5; N 7,0. 
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СИНТЕЗ  МЕЗОИОННЪ IХ  3-А PИЛ - 
И  3 -ГЕТАРИЛ - 1,2,3,4-ОКСАТРИАЗОЛО $iОВ -5 

Мезоионные  3-R- I ,2,3,4-оксатриазолоны -5- (3-R-1 ,2,3,4-оксатриазолий -  
ол aты -5, 3-R-азасйдноны ) п peдставля ioт  значительный  интерес  благодаря  их  
aнтигипертензивн oй  активности  [1).   Однако  _ :с уществующий  набор  3- 
арилазасиднонов  (I) довольно  ограничен . Так , до  сих  пор  не  известны  
3-гетарилазасидноны . Нами  найден  метод  синтеза  I; заключающийся  во  
взаимодействии  'N-арйлгяразбнов  бромнитроформальдегица  '(II) с  нитрата - 
ми  щелочных  металлов '  яли  аммония  в  ДМФА  или ' ацетонитриле  (при  -20 ' С  
в  течение  нескольких  ' часов ).  ' В  работе ' [2 ] сообщалось ,-  ' ` что  при  
1002 



взаимодействии  гидразонов  IL (Ат  = СьН 5 и  его  замещеиные ) c NaNO3 в  
ДМФА  образуются  продукты  замещения  атома  брома  на  нитратную  
группировку , однако  нами  такие  соединения  ни  в  одном  с  учае  не  были  
обнаружены . Метод  позволяет  получать  не  только  описанные  в  литературе  
[1, 3 ] соединения  I с  'разнообразными  арильньпии  (СбН 5, п -СНзСьН 4, 
м -СНЗОС 6Н 4, п -ВгСбН 4, п -F, п - и  м -NО 2С 6Н 4) заместителями , но  с  
гетарилсидноны . Последнее  показано  на  примерах  3-(4-нит poпи paз oлил -
3) азасиднона  (Ia) и  3- (1 ,2,4-триазолил -3) азасиднона  (I6). 

Аг —Nx—N=с (вг )NO, 

ц  

А г  \ 
М NО 3  " 	

+N—N 

	

* 	1/ ,i 

	

- мвг , - H1Nо 3 	N,®,
С *О _ 

I 

Спектральные  признаки , позволяющие  надежно  идентифицировать  I: в  
И K спектре  очень  сильная  . полоса  (обычно  в  виде  дублета ) --1800 см -1  

(C—О  ) , в  спектре  ЯМР  170- характерный  узкий  сигнал  с  химическими  
сдвигами  (от  Н 20) —220 м . д . (C—О -), a также  уп lиреннь lй  сигнал  
—360...370 м . д . (Оцикл ), в  масс -спектре  наблюдается  сигнал  фрагмента  
[м -NO 1+  

Ia:  Т  176...178 °С  (разл .),  выход  93%,  ИК . спектр  (npec. KBr, cм  1): 1345, 1540 (NO2),,1790 

(С -0),  3300 (NH) ; A1tiIP 1Н  (ацетон -Дь ) : 9,15 м . д . (с , С (5 )—W  ; Я MP  С  (aцетон -Дб ) : 129,19 
(с , C(4')); I33,16 (д , 203,3 Гц , C(5')); 136,35 ( с , С (з )); 165,93 м . д . (с , ç—О ); ЯМР  1`FN (ацетон -D6, 
от  CHiNOi): -23,03  (С (4')— О 2);  -83,03 м . д .  (N3); ЯМР  170  .(CDiCN, от  Н 2О ): 225,2  (С —);  
369,6 (Оцикл ); 597,9 м . д . (NS22).  Найдено , %: С  24,5; Н  1,2; N 42,1. С 4Н 2N604.  Вычислено ,  %: 

С  24,2; Н  1,0; N 42,4. 16: Тпл  182 °С  ( разл .),  выход  73%.  14К  спектр  (прес . КВт , см  1): 1815 

(С -0);  3300 (NH); ЯМР  1Н  (ДМСО -Дь ): 9,00 м . д . (c, CH);  ‚4р  17о  (CDiCN, от  Н 20): 221,0 

(С —{ZZ) ; 363,9 м . д . (Оцккп )•  Найдено ,  %: C 24,02; H 1,48; N 54,38. CзН 2NбОг . Вычислено , %: 

C 23,38; H 1,30; N 54,55. 
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СИНТЕЗ  НОВОЙ  ГЕТЕРОЦИКЛИЧЕСКОЙ  СИСТЕМЫ  
7,8,9,  1 О -ТЕТРАГИДРОБЕНЗТИАЗОЛО  [2,3-i]ПУРИНА  

В  развитие  работы  [1 ]  мы  осуществили  синтез  первого  представителя  
новой  тетрациклической  системы  c общим , атомом  азота  7,8,9,10- 
тетрагидробензтиазоло  [2,3-i ]пурина  (II) 

Синтез  соединения  II состоит  из  двух  стадий . Реакцией  6-цуринтиона  c 
2-бромциклогек caнон oм  получен  6- (2-оксоциклогексил ) тиопурин  (I)  [2],  
дегидратация  которого  под  действием  водоотнимающих  средств , например  
РОС Iз  (кипячение  в  течение  4 ч ), приводит  к  соединению  II. , 


	Page 1
	Page 2

