
� � � � � � � 	 � � 
 	 � � � � �  � � � � 
2013. ��� 54, � 2 ���	 – �
��� �. 323 – 327

 

 

��
 547.759:547.78:542.97 

��������	
�� �	���	� ���� 4-[(1,3-������-1,3-�����	�-2H-
����
���-2-��)����]-1-����-1H-��	����-5-��	��������  
� ���� 4-[(1,3-������-1,3-�����	�-2H-����
���-2-��)����]- 

1-����-1H-��	����-3-��	�������� 

�.�. �����������1, �.	. �����!��1, �.�. "������1, #.�. $%�&�'��2,  
�.$. ��*���+/�03, �.$. ����*��3, �.�. $��6��1 

1���	�	�	 ������������ ����� ��� ���, ��� 
 E-mail: ioh039@mail.ru 
2��!������� ����"���	#���$� ���#����	�	, ��� 
3���	�	�	 %�����	������������� ���"������ ��. �����&��#� ���, ����#� 
 
�	�	& 
��	�
��� 13 ��#���& 2012 �. 
 

������� �������������������� ������� �!�������� �������� ����� 4-[(1,3-������-1,3-
�������-2H-��������-2-��)�����]-1-�����-1H-!������-5-���"��������, �� ����#� ����-
���� ������$�%���#��� ��������� ����� 4-[(1,3-������-1,3-�������-2H-��������-2-
��)�����]-1-�����-1H-!������-3-���"�������� � ��!��&��#����� ����'* ����- � ������-
+�����/ �#������/ ������+%�����/ �!��������!�� 6��. 
 
� 7 8 9 ' � � '  6 7 � � �: ����� 4-[(1,3-������-1,3-�������-2H-��������-2-��)�����]-1-
�����-1H-!������-5-���"�������, ����� 4-[(1,3-������-1,3-�������-2H-��������-2-��)��-
���]-1-�����-1H-!������-3-���"�������, 6�� �!����������+, �����������������'/ 
������. 

 
;����#���'� !������� ��*��+� <������ !��������� # ����%��� # ��=���#� !����#����"�-

��=����*, !����#�#�����'*, !����#������"�'*, ����"��������&�'* � !����#��!�*���#'* 
!��!�����# [ 1, 2 ]. >�� ������%���' ���?� !���!����#�' # ��=���#� ������������#, �������+�-
�'* �������'* �����/��#, �������# � �.!. [ 3, 4 ]. ����� �� A$$����#�'* !��*���# � ������� 
����B���'* !�������# +#�+���+ ����%�+ 1,3-��!��+����� %����!�����������+ �����!����-
#���'* � ��!�����&�'� ���������+�. ���� �������#��� #�������/��#�� �����-4-(N-$����)"�-
��-2,3-�������� (I) � ��"'���� ����������� # !�������#�� ���A�������� # ��=���#� ����������-
��. C �����&���� ����%�� �"����#����& ������' !����#������ N-�����!�������, �����?�B�� 
$��������'/ $������� (IIa,b) (�*��� 1).  
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 �*��?������� �� 0 �C ����#��� 0,5 � (2,06 ����&) �����-4-(N-$�����)"���-2,3-�������� 
# 20 �� *��������� �������� ��"�#�+�� A�#����&��� ����=���#� ���A�������� (0,12 ��) � !��-
��!'#��� <���������'/ ��"'��� �#�?�!���=������ ����#��� ����������� (12,35 ����&) # *��-
������ ��������. ����%�����L ����� !�����<�#��� �� ��������/ ��<���� !�� ��������/ 
���!������� # ��=���� 3 =. C'!�#<�/ ������ ��$��&���#'#���, ����#������& �����+��, !��-
����' ����%�� #'���+�� ������=��/ *���������$��/ �� ���������� (A�L���: !������/�'/ 
A$��/A����%����, 7/3). 

�'��7 4-[(1,3-���/6�-1,3-��>����-2H-�?�����7-2-�7)%'��7]-1-%'��7-1H-*���?�7-5-/��-
&�/6�7��� (IIa). C'*�� 0,20 � (33 %), �!� 117—119 �C. �
 �!����, �, ��–1: 1121, 1269, 1385, 
1464, 1721. �!���� 6�� 1� (CDCl3), �, �.�.: 4,02 � (3�, —C(O)—OCH3), 4,17 � (3H, CH3—N), 
5,06 � (2H, CH2), 7,45 � (1H, =CHN), 7,76 � (2H, C6H2), 7,89 � (2H, C6H2). �!���� 6�� 13� 
(CDCl3), �, �.�.: 32,92 (�9), 40,16 (�15), 52,14 (�14), 121,43 (�10), 123,40 (�3, �4), 129,56 (�11), 
132,03 (�1, �6), 134,11 (�5, �2), 138,33 (�12), 160,44 (�13), 167,88 (�7, �8). �!���� 6�� 15N 
(CDCl3), �, �.�.: 18 (N2), 164 (N1), 207 (N3). ����-�!����: m/z 300 [MH]+. �15�13N3O4. C'=����-
�� M 299,3. ��/����, %: � 60,39, � 4,22, N 13,97. �15�13N3O4. C'=������, %: � 60,20, � 4,38, N 
14,04. (������%�+ �����# ����#����#��� ������%�� ���, !������#�����/ �� ���. 1.) 

�'��7 4-[(1,3-���/6�-1,3-��>����-2H-�?�����7-2-�7)%'��7]-1-%'��7-1H-*���?�7-3-/��-
&�/6�7��� (IIb). C'*�� 0,25 � (40 %), �!� 142—144 �C. �
 �!����, �, ��–1: 1136, 1251, 1399, 
1471, 1725. �!���� 6�� 1� (CDCl3), �, �.�.: 3,93 � (3H, CH3—N), 3,99 � (3�, —C(O)—OCH3), 
5,13 � (2H, CH2), 7,41 � (1H, =CHN), 7,77 � (2H, C6H2), 7,89 � (2H, C6H2). �!���� 6�� 13� 
(CDCl3), �, �.�.: 32,30 (�9), 39,77 (�15), 52,02 (�14), 120,55 (�10), 123,40 (�3, �4), 131,70 (�12), 
132,04 (�1, �6), 134,11 (�5, �2), 139,77 (�11), 162,66 (�13), 167,87 (�7, �8). �!���� 6�� 15N 
(CDCl3), �, �.�.: 12 (N3), 163 (N1), 205 (N2). ����-�!����: m/z 300 [MH]+. �15�13N3O4. C'=����-
�� M 299,3. ��/����, %: � 60,35, � 4,26, N 13,87. �15�13N3O4. C'=������, %: � 60,20, � 4,38; N 
14,04. (������%�+ �����# ����#����#��� ������%�� ���������+ IIb, !������#�����/ �� ���. 1.) 

�
 �!����' ������������#��' �� !��"��� Spekord-M 80 (# #�������#�� �����). �!����' 
6�� 1�, 13�, 15N ��!��'#��� �� �!���������� Bruker ��-500 � ��"�=��� =�������� 500,13  
� 125,76 �Y% ����#����#����, #��������/ �������� — ��������������� (	��). ��+ ���������-
�� ��������+ �������# # �!�����* 6�� ��+ ���������/ IIa,b ��!��&��#��� �����' ����- � ��-
����+�����/ �#������/ ������+%�� COSY, NOESY, HSQC, HMB�, 1H—15N—HMBC. ����-
�!����' !���=��� �� *����������-�!���������� LCMS-2010EV $���' Shimadzu # ��?��� *�-
��=����/ ������%�� !�� �����$����� ��#����� (���). �����������������'/ ������ !��#�-
���� �� ��$���������� Bruker SMART APEX2 CCD. 	��!������� !��#����+ �!�����+�� ��  
 

 
 

���. 1. �"B�/ #�� �������' ����� 4-[(1,3-������-1,3-�������-2H-��������-2-��)�����]-1-�����-1H-
!������-5-���"�������� (IIa) # !������#����� �����# ��!��#'�� A���!������� �����'* ���B���/  
� 50%-/ #���+�����&L � ����������+ $������ ����� 4-[(1,3-������-1,3-�������-2H-��������-2-��)�����]- 
                            1-�����-1H-!������-3-���"�������� (IIb) (������%�+ �����# �#�������+) 
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�����#����&��� ������� Buetius. n� *���� ����%�� ������� � ��!��&��#����� ��������/��/ 
*���������$�� �� !��������* Sorbfil ;	�-�F-�, #�B���#� �"����?�#��� � !���B&L !���# 
/���, �!�'���#���+ !�������� ����#���� ����������#��� !��+#����+ � !������LB�� �����-
#����� !�� 100—120 �C. 
�������' ��+ �������������������� �������#���+ !���=��� !���� 
��������/ �����������%�� �� A����%����� !�� ��������/ ���!������� � !������LB�� #'��-
<�#����� # #������.  

	'��>'��6���/�����0 ���7�? 6�'���'��@ IIa. 
�������' (C15H13N3O4, M = 299,28) ���-
�������&�'�, !�� 100 K: a = 19,3854(16), c = 15,230(3) Å, V = 5723,3(15) Å3, !���������#����+ 
���!!� I41cd, Z = 16, d#'= = 1,389 �/��3, � = 0,103 ��–1. >��!���������&�'/ ��"�� 22335 ����-
?���/ !���=�� !�� 100 K (xMoK� = 0,71073 Å, ���$���#'/ ����*�������, �-�������#���� 
2� < 59�) � ������������� �������� 0,22	0,14	0,04 ��. �"��"���� ��*������ �����#� ����-
����'* �������#�����/ !��#����� !� !��������� SAINT [ 5 ], SADABS [ 6 ]. ��������� ���-
<�$��#��� !�+�'� ������� � ���=���� !���������=�'� ��
 # ��������!��� !��"��?���� 
��+ ��#�������'* �����# !� 2

hklF . ����' #������� !���B��� # ��������=���� ����=�����'� 
!���?���+ � #��L=��� # ���=����� � ��!��&��#����� ������ ��������� (U���(H) = nUeq(C), ��� 
n = 1,5 ��+ �����# �������� �����&�'* ���!!, n = 1,2 ��+ �����&�'* �����# ��������). ;�� 
���=����� ��!��&��#��� 2051 ����#����'* ����?���+ (Rint = 0,0791). �*�������& ���=����+ !� 
#��� ����#����'� ����?���+� wR2 = 0,0844 (R1 = 0,0396 !� 1668 ����?���L � I > 2
(I )). C�� 
���=��' !��#����� �� IBM PC � ��!��&��#����� !����������� ���!����� SHELXTL [ 7 ]. 
��������� ������������#��� # 
��"���?���� %����� ������������$�=����* ����'* (CCDC 
858679).  

	����<�� � �A ����B��
�� 

��#�����, =�� !������' ����� �"����#'#��&�+ !�� #�������/��#�� ������#, $���%������-
����#���'* A����������%�!����'�� ���!!���, � ��������������+�� [ 8, 9 ]. C ��<�� ���=�� 
��!��&��#���� ����������� 1,3-��!��+����� %����!�����������+ !��#��� � �"����#���L �#�* 
�������'* !����#���'* N-�����!������� IIa,b. �"����#���� !���"�'* ���������/ �"�+��+-
���+ �����%��/ A���%����=����/ �#�/��/ �#+�� # !��#���=��&�� �"����LB�*�+ �������-1-
!���������* � !������LB�� ������$��&�'� #��������� ���"��� !� �#+�� N—H.  

��+ ������$���%�� !���=������ ������� IIa ��!��&��#��� ����� ���. C �������� IIa 
���?��A$���'/ ����������& ��?�� # !�������� �#+������� � ��� !�������, �"����+ �-��!�+-
?����L �������, =�� !��+#�+���+, # =��������, # ��������� �����=���� �#+�� C(11)—C(13) 
(1,471(3) Å) ���������&�� �� �������� ���=���+ # ����!�+?���'* �������* (1,488 Å). 	���� �"-
�����, �������� ��?�� ���������#��& ��� !���������L �� �#�* ��!�+?���'* $��������#, �#+-
����'* ��������#'� ��������, � !�����=���� !��!�������+��'* ���� ����� (��?!���������/ 
 

	 � " � � % �  1  

'���$� (�� �
��	��# ���"�����& IIa  

1H, �.�. COSY,  
�.�. 

NOESY,  
�.�. HMBC HSQC 1H—15N—HMBC

4,02 c  
(3H, C(O)—OCH3) 

— — C13 �14 — 

4,17 c  
(3H, CH3—N=) 

— — C11 �15 N2, N3 

5,06 c (2H, CH2) 7,45 7,45 C10, C11, C12, C7 � C8 �9 N1 
7,45 c (1H, CH=) 5,06 5,06 C10, C11, C9 �12 N3 
7,76 � (2H, C6H2) 7,89 7,89 C3 � C4, C1 � C6, C7 � C8 �5 � C2 — 
7,89 � (2H, C6H2) 7,76 7,76 C1 � C6, C5 � C2, C7 � C8 (W-A$$���) C3 � C4 — 
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	 � " � � % �  2  

'���$� (�� �
��	��# ���"�����& IIb 

1H, �.�. COSY,  
�.�. 

NOESY,  
�.�. HMBC HSQC 1H—15N—HMBC

3,93 c  
(3H, CH3—N=) 

— 7,41 C12 �15 N2, N3 

3,99 c  
(3H, C(O)—OCH3) 

— — C13 �14 — 

5,13 c (2H, CH2) 7,41 7,41 C10, C11, C12, C7 � C8 �9 N1 
7,41 c (1H, CH=) 5,13 3,93, 5,13 C10, C11, C9, C15 �12 N2 
7,77 � (2H, C6H2) 7,89 7,89 C3 � C4, C1 � C6, C7 � C8 �5 � C2 — 
7,89 � (2H, C6H2) 7,77 7,77 C1 � C6, C5 � C2, C7 � C8 (W-A$$���) C3 � C4 — 

 
���� ��#�� 89,41(5)�), =�� �"�+��+���+ �����=������ $�������� [ 10 ]. ;�!'��� #'������& ���-
����� ���������+ IIb ��������& "����!�<�'��. ;�A���� ��������� ���������+ IIb "'�� ����-
���� !���� ���#�����&���� ������� 6�� �!�����# ���������+ IIa � IIb � ��!��&��#����� ��-
����# ����- � ������+����'* �#�����'* ������+%�/ COSY, NOESY, HSQC, HMB�  
� 1H—15N—HMBC (��"�. 1, 2) [ 11 ]. 

	��, ��+ ���������+ IIb # 6�� �!�����* ��"�L�����+ ������ ��������#�/ ���!!', �����-
��=�'/ ��+ ���������+ IIa, � # �#�����'* �!�����* HMBC — �����!��� !������# ��������-
#�/ ���!!' � ���������'� $��������� (�7, �8), � =��#����=�'�� ������� ��������# �#�* 
�����'* �#+��/ (�10, �11) � ���$���#'� ������ �������� (�12). 

������ # �!�����* HMBC ���������+ IIb �� ��"�L�����+ #�������/��#�+ !������# ��-
���&���� $�������� (�15) � ������ �������� !�� ������/ �#+�� (�11), !�� A��� ��"�L�����+ 
#�������/��#�� A��* !������# � ������ �������� (�12) � !���������#����� #�������/��#�� 
!������# N-�����&��/ ���!!' � !������� !�� ����� �������� (�12) # *��� !��#�����+ NOE-
A��!��������, =�� �����'#��� ���!���?���� �����&��/ ���!!' (�15) !�� ����� ����� (N3),  
# ����=�� �� ���������+ IIa. ;����� ����������� #�������/��#�/ # �#�����'* 6�� �!�����* 
!������&���� $�������� ������� ���������/ IIa,b !��#����' �� ���. 2. 

	���� �"�����, ���B���#��� ������ �#�* �������'* !����#���'* N-�����!�������, ��-
���?�B�* $��������'/ $�������, � �!�������' �* ��������' $�����-*���=������ �������� 
�������, #��L=�+ 6�� �!����������L � ���. 

 
��"��� #'!������ !�� $������#�/ !�����?�� ������ !��������� �F ��+ !�����?�� #���-

B�* ���=�'* <��� (�I-7014.2012.3) � $������&��/ %���#�/ !�������' ����=�'� � ���=��-
!�������=����� ����' ����#�%�����/ ������� �� 2009—2013 ���' (����������� 
j 14.740.11.0367). 
 

 
 
 
 
 

 

���. 2. ;����� ����������� #�����-
��/��#�/ # �#�����'* 6�� �!��-
���* !������&���� $�������� ����-
             ��� ���������/ IIa,b 
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