
Îäíà èç íàèáîëåå âàæíûõ çàäà÷ â îáëàñòè ïîèñêà

íîâûõ ëåêàðñòâåííûõ ñðåäñòâ çàêëþ÷àåòñÿ â

ðàçðàáîòêå è íàõîæäåíèè áûñòðûõ è óäîáíûõ

îðãàíè÷åñêèõ ðåàêöèé, ïîçâîëÿþùèõ ïðîâîäèòü

ïðîñòîå îòäåëåíèå, î÷èñòêó öåëåâûõ ïðîäóêòîâ è èõ

ïîëó÷åíèå ñ âûñîêèìè âûõîäàìè. Ñ ýòîé òî÷êè

çðåíèÿ êëþ÷åâóþ ðîëü â êîìáèíàòîðíîé õèìèè

èãðàþò ìóëüòèêîìïîíåíòíûå ðåàêöèè (ÌÊÐ), îíè

ðàññìàòðèâàþòñÿ êàê ïðèâëåêàòåëüíûå ìåòîäû äëÿ

äîñòèæåíèÿ îòìå÷åííûõ âûøå öåëåé. Öåëåâîå

âåùåñòâî â ÌÊÐ îáðàçóåòñÿ ñ áîëüøåé ýôôåêòèâ-

íîñòüþ, âêëþ÷àÿ àòîìíóþ ýôôåêòèâíîñòü, áëàãîäàðÿ

òîìó, ÷òî â òàêèõ ðåàêöèÿõ èç òðåõ è áîëüøåãî

êîëè÷åñòâà ðåàãåíòîâ â îäíó ñòàäèþ îáðàçóþòñÿ

ïðîäóêòû ñëîæíîãî ñòðîåíèÿ [1, 2].

Ãåòåðîöèêëè÷åñêèå ñîåäèíåíèÿ ñ ðàçíîé áèîëî-

ãè÷åñêîé àêòèâíîñòüþ èìåþò áîëüøîå çíà÷åíèå, òàê

êàê îíè çàòðåáîâàíû â ïîâñåäíåâíîé æèçíè. Ñðåäè

òàêèõ ñîåäèíåíèé âàæíóþ ðîëü èãðàþò ãåòåðî-

öèêëè÷åñêèå âåùåñòâà ñ àòîìîì àçîòà, ÷òî ñâÿçàíî ñ

èõ ïðèìåíåíèåì â êà÷åñòâå áèîëîãè÷åñêè àêòèâíûõ

âåùåñòâ â ôàðìàöåâòèêå, àãðîõèìèè è ïîëó÷åíèè

ôóíêöèîíàëüíûõ ìàòåðèàëîâ [3—9]. Ïðîèçâîäíûå

ôòàëàçèíà — âåùåñòâà ñ äâóìÿ àòîìàìè àçîòà â

ñîïðÿæåííîé öèêëè÷åñêîé ñèñòåìå — ïðèâëåêàþò

âíèìàíèå èç-çà âûñîêîé áèîëîãè÷åñêîé è ôàðìà-

öåâòè÷åñêîé àêòèâíîñòè [10—20], à òàêæå âîç-

ìîæíîñòè ïðèìåíåíèÿ äëÿ ñîçäàíèÿ ëþìèíåñöåíò-

íûõ ìàòåðèàëîâ èëè ôëóîðåñöåíòíûõ ïðîá [21].

Íåêîòîðûå èç âàæíûõ ñóùåñòâóþùèõ íà ðûíêå

ìåäèöèíñêèõ ïðåïàðàòîâ, ñîäåðæàùèõ çàìåùåííûå

öèêëû ñ ãðóïïàìè N–N, — öåëåêîêñèá (celecoxib),

ìåòàìèçîë (metamizole), çàëåïëîí (zaleplon), ñèë-

äåíàôèë (sildenafil) è ôèïðîíèë (fipronil) — ïîêàçàíû

íà ðèñ. 1 [22].

Íàèáîëåå âàæíûé êëàññ ïðîèçâîäíûõ ôòàëàçè-

íà — 2H-èíäàçîëî[2,1-b]ôòàëàçèíòðèîíû — ìîæåò

áûòü ïîëó÷åí â îäíîñòàäèéíîé òðåõêîìïîíåíòíîé

êîíäåíñàöèè ãèäðàçèäà ôòàëåâîé êèñëîòû, äèìåäîíà

è àðîìàòè÷åñêèõ àëüäåãèäîâ. Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ñîåäè-

íåíèé òàêîãî òèïà èñïîëüçîâàëèñü ðàçíûå êàòà-

ëèçàòîðû, òàêèå êàê öèàíóðõëîðèä [23], Mg(HSO
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[26], öåðèé-àììîíèé íèòðàò

(CAN) [27], ïîëèôîñôîðíàÿ êèñëîòà íà ñèëèêàãåëå

[28], ï-òîëóîëñóëüôîêèñëîòà (p-TSA) [29],
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[30], ìåëàìèíòðèñóëüôîíîâàÿ

êèñëîòà (MTSA) [31]. Îäíàêî ó ìåòîäîâ, îñíîâàííûõ

íà ïðèìåíåíèè ýòèõ êàòàëèçàòîðîâ, åñòü ðÿä

íåäîñòàòêîâ, òàêèõ êàê æåñòêèå óñëîâèÿ ðåàêöèè,

èñïîëüçîâàíèå äîðîãèõ êàòàëèçàòîðîâ èëè òîêñè÷-

íûõ îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé, áîëüøîå âðåìÿ

ðåàêöèè è íèçêèå âûõîäû ïðîäóêòîâ. Òàêèì îáðàçîì,

ðàçðàáîòêà íîâûõ ýôôåêòèâíûõ ìåòîäîâ ïîëó÷åíèÿ

òàêèõ ãåòåðîöèêëîâ äî ñèõ ïîð ïðåäñòàâëÿåò ïðè-

âëåêàòåëüíóþ çàäà÷ó.

Â ïîñëåäíèå äåñÿòèëåòèÿ ïðèìåíåíèå â îðãàíè-

÷åñêèõ ïðåâðàùåíèÿõ èîííûõ æèäêîñòåé (ÈÆ) ñ

áðåíñòåäîâñêîé êèñëîòíîñòüþ, ñî÷åòàþùèõ ïðåèìó-

ùåñòâà òâåðäûõ êèñëîò (íåëåòó÷åñòü è âîçìîæíîñòü

ïîâòîðíîãî èñïîëüçîâàíèÿ) è æèäêèõ êèñëîò

(áîëüøàÿ ýôôåêòèâíàÿ ïëîùàäü ïîâåðõíîñòè è ïî-

òåíöèàëüíàÿ àêòèâíîñòü æèäêîé ôàçû), ñòàëî îäíîé
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â ìÿãêèõ óñëîâèÿõ ñ âûñîêèì âûõîäîì. Èñïîëüçîâàíèå èîííîé æèäêîñòè äàåò âîçìîæíîñòü
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èç âûäàþùèõñÿ è âàæíûõ îáëàñòåé êàòàëèçà, ÷òî

îáóñëîâëåíî èõ óíèêàëüíûìè ñâîéñòâàìè, òàêèìè

êàê ïðåíåáðåæèìî íèçêàÿ ëåòó÷åñòü, íåãîðþ÷åñòü,

õîðîøàÿ òåðìè÷åñêàÿ óñòîé÷èâîñòü, âûñîêàÿ ýëåêò-

ðîïðîâîäíîñòü è âûñîêàÿ õèìè÷åñêàÿ è ýëåêòðî-

õèìè÷åñêàÿ ñòàáèëüíîñòü [32, 33]. Êðîìå òîãî, îíè

ïîòåíöèàëüíî ìîãóò îáëàäàòü âûñîêîé ïîëÿðíîñòüþ

è ïðè ýòîì íå êîîðäèíèðîâàòüñÿ.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Â ðàáîòå èñïîëüçîâàíû õèìè÷åñêèå ðåàêòèâû

êîìïàíèé «Merck» è «Fluka». ×èñòîòó ñóáñòðàòîâ è

õîä ðåàêöèé ïðîâåðÿëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåòîäà

òîíêîñëîéíîé õðîìàòîãðàôèè (ÒÑÕ) íà ïëàñòèíêàõ

òèïà ñèëèêàãåëü-«ïîëèãðàìì» SILG/UV 254 è

õàðàêòåðèçîâàëè ïóòåì ñðàâíåíèÿ èõ ôèçè÷åñêèõ

êîíñòàíò, òàêèõ êàê òåìïåðàòóðû ïëàâëåíèÿ,

ÈÊ-ñïåêòðû è ñïåêòðû ßÌÐ. ÈÊ-ñïåêòðû ñ

ôóðüå-ïðåîáðàçîâàíèåì èçìåðÿëè íà ñïåêòðîìåòðå

«VERTEX 70» êîìïàíèè «Bruker» (Ãåðìàíèÿ) â

òàáëåòêàõ KBr. Ñïåêòðû ßÌÐ
1
H è

13
C èçìåðÿëè íà

ñïåêòðîìåòðå «Bruker Avance» ïðè ÷àñòîòå 400 ÌÃö â

ÄÌÑÎ-d
6

ñ èñïîëüçîâàíèåì òåòðàìåòèëñèëàíà êàê

âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà. Òåìïåðàòóðû ïëàâëåíèÿ

îïðåäåëÿëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðèáîðà «Electrother-

mal 9100», ïîïðàâêó íå ââîäèëè.

Îáùèé ìåòîä ïîëó÷åíèÿ ãèäðîñóëüôàòà ñóê-

öèíèìèäèÿ [34]. 0,53 ìë ñåðíîé êèñëîòû (98 %, d =

1,84) äîáàâèëè ïî êàïëÿì ê ñìåñè ñóêöèíèìèäà

(0,99 ã, 10 ììîëü) â 50 ìë äèõëîðìåòàíà â êðóãëî-

äîííîé êîëáå. ×åðåç 30 ìèí ðàñòâîðèòåëü äåêàíòè-

ðîâàëè è òâåðäûé îñòàòîê ïðîìûâàëè äèýòèëîâûì

ýôèðîì (2�5 ìë). [H-Suc]HSO
4

ïîëó÷àëè â âèäå òâåð-

äîãî âåùåñòâà êðåìîâîãî öâåòà (ò. ïë. 78—80 �C) ïî

ñõåìå

Îáùèé ìåòîä ñèíòåçà 2H-èíäàçîëî[2,1-b]ôòà-

ëàçèí-1,6,11(13H)-òðèîíîâ. Ñìåñü àëüäåãèäà

(1,0 ììîëü), öèêëè÷åñêîãî 1,3-äèêåòîíà (äèìåäîíà

è/èëè 1,3-öèêëîãåêñàíäèîíà) (1,0 ììîëü), ãèäðàçèäà

ôòàëåâîé êèñëîòû (1,0 ììîëü) è [H-Suc]HSO
4

(0,010 ã, 5 % ìîë.) íàãðåâàëè íà âîäÿíîé áàíå ïðè

80 �C. Õîä ðåàêöèè êîíòðîëèðîâàëè ìåòîäîì ÒÑÕ

(í-ãåêñàí : ýòèëàöåòàò 10 : 2). Ïîñëå îêîí÷àíèÿ ðåàê-

öèè ñìåñü ïðîìûâàëè âîäîé äëÿ îòäåëåíèÿ êàòà-

ëèçàòîðà. Ïðîäóêò î÷èùàëè ïóòåì ïåðåêðèñòàëëè-

çàöèè èç âîäíîãî ýòàíîëà (85 %). Â óêàçàííûõ óñëî-

âèÿõ ïîëó÷åíû ñëåäóþùèå ïðîèçâîäíûå: 3,3-äèìå-

òèë-13-ôåíèë-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçîëî[1,2-b]-

ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîí: 11 ìèí, 92 %, ò. ïë.

204—206 °C (205—207 °C [15]) (a); 13-(2-õëîð-

ôåíèë)-3,3-äèìåòèë-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçîëî-

[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîí: 9 ìèí, 91 %, ò. ïë.

261—263 °C (262—264 °C [15]) (b); 13-(2-ìåòîêñèôå-

íèë)-3,3-äèìåòèë-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçîëî-

[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîí: 18 ìèí, 89 %,

243—245 °C (242—243 °C [26]) (c); 3,3-äèìåòèë-

13-(2-íèòðîôåíèë)-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçîëî-

[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîí: 22 ìèí, 94 %,

236—238 °C (236—238 °C [25]) (d); 13-(2-ãèäðîêñè-

ôåíèë)-3,3-äèìåòèë-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçî-

ëî[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîí: 21 ìèí, 92 %,

180—182 °C (184—188 °C [19]) (e); 13-(3-ìåòîêñè-

ôåíèë)-3,3-äèìåòèë-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçîëî-

[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîí: 11 ìèí, 94 %,

200—202 °C (206—208 °C [25]) (f); 3,3-äèìåòèë-

13-(3-íèòðîôåíèë)-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçîëî-

[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîí: 13 ìèí, 96 %,

267—269 °C (270—271 °C [15]) (g); 13-(4-õëîð-

ôåíèë)-3,3-äèìåòèë-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçî-

ëî[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîí: 8 ìèí, 96 %,

258—259 °C (262—264 °C [15]) (h); 13-(4-áðîì-

ôåíèë)-3,3-äèìåòèë-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçî-

ëî[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîí: 9 ìèí, 94 %,

257—259 °C (258—260 °C [15]) (i); 13-(4-ìåòîêñè-

ôåíèë)-3,3-äèìåòèë-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçî-

ëî[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîí: 14 ìèí, 93 %,

218—220 °C (220—221 °C [15]) (j); 3,3-äèìåòèë-

13-(4-íèòðîôåíèë)-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçîëî-

[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîí: 18 ìèí, 97 %,

219—220 °C (220—222 °C [15]) (k); 13-ôåíèë-

2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçîëî[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-

òðèîí: 9 ìèí, 94 %, 221—223 °C (222—224 °C

[18]) (l); 13-(2-õëîðôåíèë)-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-

1H-èíäàçîëî[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîí: 15 ìèí,
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Ðèñ. 1. Ëåêàðñòâåííûå ñðåäñòâà, ñîäåðæàùèå ìîñòèêîâóþ

ãðóïïó N–N.
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93 %, 231—233 °C (232—234 °C [35]) (m); 13-(2-íèò-

ðîôåíèë)-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçîëî[1,2-b]ôòà-

ëàçèí-1,6,11-òðèîí: 18 ìèí, 92 %, 249—251 °C

(248—250 °C [35]) (n); 13-(3-íèòðîôåíèë)-2,3,4,13-

òåòðàãèäðî-1H-èíäàçîëî[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîí:

13 ìèí, 92 %, 222—224 °C (228—230 °C [18]) (o);

13-(4-õëîðôåíèë)-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçî-

ëî[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîí: 7 ìèí, 93 %,

249—251 °C (250—255 °C [35]) (p); 13-(4-áðîì-

ôåíèë)-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçîëî[1,2-b]ôòàëà-

çèí-1,6,11-òðèîí: 9 ìèí, 94 %, 270—274 °C

(279—282 °C [19]) (q); 13-(4-ìåòîêñèôåíèë)-2,3,4,13-

òåòðàãèäðî-1H-èíäàçîëî[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîí:

11 ìèí, 94 %, 254—255 °C (254—255 °C [18]) (r);

13-(4-íèòðîôåíèë)-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçîëî-

[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîí: 28 ìèí, 89 %,

249—251 °C (252—254 °C [25]) (s); 4-(1,6,11-òðèîêñè-

2,3,4,6,11,13-ãåêñàãèäðî-1H-èíäàçîëî[1,2-b]ôòàëàçèí-

13-èë)áåíçîíèòðèë: 30 ìèí, 93 %, 284—285 °C

(>280 °C [27]) (t); 13-(ï-òîëóèë)-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-

1H-èíäàçîëî[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîí: 8 ìèí,

93 %, 242—244 °C (244—246 °C [18]) (u);

13-(4-ãèäðîêñèôåíèë)-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçî-

ëî[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîí: 15 ìèí, 94 %,

263—265 °C (265—266 °C [18]) (v); 13-(4-(äèìåòèë-

àìèíî)ôåíèë)-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçîëî[1,2-

b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîí: 19 ìèí, 89 %, 254—256 °C

(256—258 °C [18]) (w).

Ñïåêòðàëüíûå äàííûå äëÿ íåêîòîðûõ ñîåäè-

íåíèé. 13-(2-Õëîðôåíèë)-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-

èíäàçîëî[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîí (m): áåëîå

òâåðäîå âåùåñòâî; ò. ïë. 231—233 �C. ÈÊ ôóðüå-

ñïåêòð (KBr, �, ñì
–1

): 3025, 1668, 1499, 1360, 787.

Ñïåêòð ßÌÐ
1
H (400 ÌÃö, ÄÌÑÎ-d

6
, �, ì. ä.):

2,08—2,13 (ì, 2H, CH
2
); 2,33—2,35 (ì, 2H, CH

2
);

3,26—3,46 (ì, 2H, CH
2
); 6,60 (ñ, 1H, CH); 7,25—7,32

(ì, 2H, Ar–H); 7,37—7,42 (ì, 2H, Ar–H); 7,51—7,53

(ì, 1H, Ar–H); 7,00—8,03 (ì, 2H, Ar–H); 8,06—8,10

(ì, 1H, Ar–H); 8,26—8,32 (ì, 1H, Ar–H).

13-(2-Íèòðîôåíèë)-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçî-

ëî[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîí (n): áåëîå òâåðäîå

âåùåñòâî; ò. ïë. 249—251 �C. ÈÊ ôóðüå-ñïåêòð (KBr,

�, ñì
–1

): 3013, 1725, 1649, 1632, 1623, 1082. Ñïåêòð

ßÌÐ
1
H (400 ÌÃö, ÄÌÑÎ-d

6
, �, ì. ä.): 2,10—2,17 (ì,

2H, CH
2
); 2,33—2,36 (ì, 2H, CH

2
); 3,24—3,45 (ì, 2H,

CH
2
); 7,18 (ñ, 1H, CH); 7,52—7,56 (1H, òä, J

1
= 7,2 Ãö,

J
2

= 1,2 Ãö); 7,61—7,65 (1H, òä, J
1

= 7,2 Ãö, J
2

= 1,2 Ãö);

7,70—7,72 (2H, ää, J
1

= 8,0 Ãö, J
2

= 1,2 Ãö); 7,97—8,01

(ì, 3H, Ar–H); 8,07—8,11 (ì, 1H, Ar–H); 8,27—8,29

(ì, 1H, Ar–H). Ñïåêòð ßÌÐ
13

C (100 ÌÃö, ÄÌÑÎ-d
6
,

�, ì. ä.): 192,75; 155,87; 154,40; 154,21; 149,28; 135,07;

134,37; 134,13; 131,80; 131,25; 129,78; 129,61;

133,538; 132,547; 132,393; 132,108; 125,427; 63,976;

39,559; 27,569; 25,566.

4-(1,6,11-Òðèîêñè-2,3,4,6,11,13-ãåêñàãèäðî-1H-èíä-

àçîëî[1,2-b]ôòàëàçèí-13-èë)áåíçîíèòðèë (t): áåëîå

òâåðäîå âåùåñòâî; ò. ïë. 284—285 �C. ÈÊ ôóðüå-

ñïåêòð (KBr, �, ñì
–1

): 3016, 2200, 1725, 1658, 1627,

1603, 1083. Ñïåêòð ßÌÐ
1
H (400 ÌÃö, ÄÌÑÎ-d

6
, �,

ì. ä.): 2,10—2,14 (ì, 2H, CH
2
); 2,32—2,35 (ì, 2H,

CH
2
); 3,22—3,27 (ì, 2H, CH

2
); 6,34 (ñ, 1H, CH);

7,70—7,73 (ä, J = 8 Ãö, 2H, Ar–H); 7,78—7,82 (ä, J =

8 Ãö, 2H, Ar–H); 7,98—8,03 (ì, 2H, Ar–H); 8,08—8,10

(ì, 1H, Ar–H); 8,28—8,30 (ì, 1H, Ar–H).

Ðåçóëüòàòû è îáñóæäåíèå

Íåäàâíî êàê ïðîäîëæåíèå íàøèõ èññëåäîâàíèé â

îáëàñòè ðàçðàáîòêè íîâûõ êàòàëèçàòîðîâ îðãàíè÷å-

ñêèõ ðåàêöèé [35—39] ìû ñîîáùàëè î ïîëó÷åíèè

ãèäðîñóëüôàòà ñóêöèíèìèäèÿ ([H-Suc]HSO
4
) è åãî

ïðèìåíåíèè äëÿ óñêîðåíèÿ çàùèòû N-Boc àìèíîâ

[34]. Â íàñòîÿùåé ðàáîòå, êàê ðàçâèòèå ýòèõ ðàáîò, ìû

õîòåëè áû ñîîáùèòü î ïðèìåíèìîñòè ýòîãî êàòàëèçà-

òîðà — èîííîé æèäêîñòè äëÿ óñêîðåíèÿ ñèíòåçà

2H-èíäàçîëî[2,1-b]ôòàëàçèí-1,6,11(13H)-òðèîíîâ.

Äëÿ îïòèìèçàöèè óñëîâèé ðåàêöèè (êîëè÷åñòâî

êàòàëèçàòîðà, ðàñòâîðèòåëü è òåìïåðàòóðà) ñíà÷àëà

áûëà èññëåäîâàíà ðåàêöèÿ 4-õëîðáåíçàëüäåãèäà,

ãèäðàçèäà ôòàëåâîé êèñëîòû è äèìåäîíà â ïðèñóò-

ñòâèè [H-Suc]HSO
4
, âåäóùàÿ ê îáðàçîâàíèþ ñîîòâåò-

ñòâóþùåãî 13-(4-õëîðôåíèë)-3,3-äèìåòèë-2,3,4,13-

òåòðàãèäðî-1H-èíäàçîëî[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèî-

íà (òàáë. 1). Ïðè ïîäáîðå ðåàêöèîííîé ñðåäû èññëå-

äîâàíû ýòàíîë êàê ïîëÿðíûé ïðîòîííûé ðàñòâî-

ðèòåëü, äèõëîðìåòàí êàê àïðîòîííûé ðàñòâîðèòåëü, à

òàêæå ïðîâåäåíû ýêñïåðèìåíòû áåç ðàñòâîðèòåëÿ ïðè

ðàçíûõ òåìïåðàòóðàõ (êîìíàòíàÿ, êèïÿ÷åíèå, 80 è

100 �Ñ). Íàèëó÷øèå ðåçóëüòàòû ïîëó÷åíû â óñëîâèÿõ

áåç ðàñòâîðèòåëÿ ïðè 80 �Ñ. Èçó÷åíî òàêæå âëèÿíèå

êîëè÷åñòâà [H-Suc]HSO
4

íà ïðîòåêàíèå ðåàêöèè.

Íàéäåíî, ÷òî îïòèìàëüíàÿ çàãðóçêà êàòàëèçàòîðà

[H-Suc]HSO
4

â ýòîé ðåàêöèè ñîñòàâëÿåò 5 % ìîë., à

óâåëè÷åíèå çàãðóçêè êàòàëèçàòîðà íå âåäåò ê ïîâû-

øåíèþ âûõîäà ïðîäóêòà. Â ñîîòâåòñòâèè ñ ýòèìè

ðåçóëüòàòàìè âûáðàíû îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ ðåàê-

öèè, ïîêàçàííûå íà ñõåìå
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Äëÿ èññëåäîâàíèÿ ïðèãîäíîñòè è ïðåäåëîâ ïðèìå-

íèìîñòè ýòîãî ìåòîäà ïðè ïîëó÷åíèè ïðîèçâîäíûõ

2H-èíäàçîëî[2,1-b]ôòàëàçèíòðèîíà â íàéäåííûõ óñëî-

âèÿõ èññëåäîâàíû ðàçíûå òèïû àëüäåãèäîâ (êàê ñ

ýëåêòðîíîàêöåïòîðíûìè, òàê è ñ ýëåêòðîíîäîíîðíû-

ìè ãðóïïàìè). Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ñîîòâåòñòâóþùèõ ïðî-

äóêòîâ âûáðàíû ðàçëè÷íûå àëüäåãèäû, ñîäåðæàùèå

ôóíêöèîíàëüíûå ãðóïïû, òàêèå êàê ãàëîãåíèäû,

àëêèëüíûå, íèòðî-, ìåòîêñèãðóïïû, íèòðèëüíûå çà-

ìåñòèòåëè â îðòî-, ìåòà- è ïàðà-ïîëîæåíèÿõ.

Íà îñíîâå ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ïîêàçàíî, ÷òî

àëüäåãèäû ñ çàìåñòèòåëÿìè â îðòî-ïîëîæåíèÿõ

ðåàãèðóþò ìåäëåííåå, ÷åì àëüäåãèäû ñ òàêèìè æå

ôóíêöèîíàëüíûìè ãðóïïàìè â äðóãèõ ïîëîæåíèÿõ,

÷òî ìîæåò îáúÿñíÿòüñÿ ñòåðè÷åñêèì èëè ýëåêòðîí-

íûì âëèÿíèåì çàìåñòèòåëÿ.

Íàëè÷èå àòîìà ãàëîãåíà, âêëþ÷àÿ –Cl è –Br, â

ïàðà-ïîëîæåíèè (h, i è p, q) âåäåò ê îòíîñèòåëüíîìó

ðîñòó ñêîðîñòè ðåàêöèè, ïðè ýòîì â ñëó÷àå õëîðà

ðåàêöèÿ ïðîòåêàåò áûñòðåå, ÷åì â ñëó÷àå áðîìà.

Âðåìÿ ïðîòåêàíèÿ ðåàêöèè áîëüøå â ñëó÷àå àðîìàòè-

÷åñêîãî àëüäåãèäà ñ ýëåêòðîíîàêöåïòîðíûìè ãðóïïà-

ìè, òàêèìè êàê –NO
2
, –OH è –CN â îðòî-, ìåòà- è

ïàðà-ïîëîæåíèÿõ, ïîñêîëüêó ýëåêòðîôèëüíîñòü àòî-

ìà óãëåðîäà êàðáîíèëüíîé ãðóïïû àðîìàòè÷åñêèõ

àëüäåãèäîâ, ñîäåðæàùèõ â ïàðà-ïîëîæåíèè ýëåêòðî-

íîäîíîðíûå ãðóïïû (Me
2
N), íèæå, ÷åì â ñëó÷àå

àíàëîãè÷íûõ àëüäåãèäîâ ñ ýëåêòðîíîàêöåïòîðíûìè

ãðóïïàìè (NO
2
, OH).

Èññëåäîâàíî ïîëó÷åíèå 2H-èíäàçîëî[1,2-b]ôòà-

ëàçèíòðèîíîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì 1,3-öèêëîãåêñàíîíà.

Æåëàåìûå ïðîäóêòû ïîëó÷åíû ñ î÷åíü âûñîêèìè

âûõîäàìè, à âðåìÿ ðåàêöèè áûëî áîëüøå, ÷åì â

ñëó÷àå äèìåäîíà (n—v).

Ñëåäóåò óïîìÿíóòü, ÷òî àëèôàòè÷åñêèå àëüäåãèäû

íå äàþò ñîîòâåòñòâóþùèõ ïðîäóêòîâ äàæå â ñëó÷àå

óâåëè÷åíèÿ âðåìåíè ðåàêöèè è ïîâûøåíèÿ òåì-

ïåðàòóðû; àíàëèç ðåàêöèîííûõ ñìåñåé ìåòîäàìè

ÒÑÕ è ãàçîâîé õðîìàòîãðàôèè ñ ìàññ-ñïåêòðî-

ìåòðè÷åñêèì êîíòðîëåì ïîêàçàë ïðèñóòñòâèå â íèõ

áîëüøîãî êîëè÷åñòâà âåùåñòâ.

Âîçìîæíîñòü ïîâòîðíîãî èñïîëüçîâàíèÿ êàòàëèçà-

òîðà èçó÷àëè íà ïðèìåðå ïîëó÷åíèÿ ïðîèçâîäíûõ

2H-èíäàçîëî[2,1-b]ôòàëàçèí-1,6,11(13H)-òðèîíà â

îäíîñòàäèéíîé ðåàêöèè 4-õëîðáåíçàëüäåãèäà, äè-

ìåäîíà è ãèäðàçèäà ôòàëåâîé êèñëîòû â îïòèìè-

çèðîâàííûõ óñëîâèÿõ ðåàêöèè. Ïðè çàâåðøåíèè

ðåàêöèè äëÿ îòäåëåíèÿ êàòàëèçàòîðà ê ðåàêöèîííîé

ñìåñè äîáàâëÿëè âîäó. Ïîñëå ýòîãî êàòàëèçàòîð

ñóøèëè ïðè 100 �Ñ è èñïîëüçîâàëè ïîâòîðíî â òîé æå

ðåàêöèè. Ýòó ïðîöåäóðó ïîâòîðÿëè êàê ìèíèìóì ïÿòü

ðàç, è êàæäûé ðàç ïîëó÷àëè ïðîäóêò áåç ñóùå-

ñòâåííîãî èçìåíåíèÿ âðåìåíè ðåàêöèè è âûõîäà, ÷òî

ïîêàçàíî íà ðèñ. 2.

Êàòàëèç èîííîé æèäêîñòüþ — ãèäðîñóëüôàòîì ñóêöèíèìèäèÿ
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Òàáëèöà 1

Âëèÿíèå òåìïåðàòóðû, êîëè÷åñòâà êàòàëèçàòîðà è ðàñòâîðèòåëÿ íà îáðàçîâàíèå 13-(4-õëîðôåíèë)-3,3-

äèìåòèë-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçîëî[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,1-òðèîíà

Ýêñïåðèìåíò
Êîëè÷åñòâî

êàòàëèçàòîðà, % ìîë.
Ðàñòâîðèòåëü Òåìïåðàòóðà Âðåìÿ, ìèí

Âûõîä âûäåëåííîãî

âåùåñòâà, %

1 3 EtOH Êîìíàòíàÿ òåìïåðàòóðà 90 45

2 4 EtOH Êîìíàòíàÿ òåìïåðàòóðà 90 45

3 5 EtOH Êîìíàòíàÿ òåìïåðàòóðà 90 60

4 3 EtOH Êèïÿ÷åíèå 60 70

5 4 EtOH Êèïÿ÷åíèå 60 75

6 5 EtOH Êèïÿ÷åíèå 60 75

7 3 CH
2
Cl

2
Êèïÿ÷åíèå 90 30

8 4 CH
2
Cl

2
Êèïÿ÷åíèå 90 30

9 5 CH
2
Cl

2
Êèïÿ÷åíèå 90 30

10 3 Áåç ðàñòâîðèòåëÿ 80 �C 20 87

11 4 Áåç ðàñòâîðèòåëÿ 80 �C 14 90

12 5 Áåç ðàñòâîðèòåëÿ 80 �C 8 96

13 4 Áåç ðàñòâîðèòåëÿ 100 �C 12 85

14 5 Áåç ðàñòâîðèòåëÿ 100 �C 8 94



Î. Ãîëè-Æîëîäàð (O. Goli-Jolodar), Ô. Øèðèíè (F. Shirini)

Ïðåäëîæåí ìåõàíèçì ðåàêöèè, â ñîîòâåòñòâèè ñ

êîòîðûì àëüäåãèä àêòèâèðóåòñÿ êèñëûì ïðîòîíîì

êàòàëèçàòîðà [H-Suc]HSO
4
, à çàòåì öèêëè÷åñêèé

1,3-äèêåòîí (äèìåäîí è/èëè 1,3-öèêëîãåêñàíäèîí)

àòàêóåò àêòèâèðîâàííûé àëüäåãèä, ÷òî ïðèâîäèò ê

îáðàçîâàíèþ ñîîòâåòñòâóþùåãî ïðîäóêòà ðåàêöèè

Êíåâåíàãåëÿ (I). Ïîñëå ýòîãî ïðèñîåäèíåíèå ãèä-

ðàçèäà ôòàëåâîé êèñëîòû ê I âåäåò ê îáðàçîâàíèþ

àöèêëè÷åñêîãî àääóêòà-èíòåðìåäèàòà (II). Âíóòðè-

ìîëåêóëÿðíàÿ öèêëèçàöèÿ II ñ ó÷àñòèåì ãðóïï OH è

NH âåäåò ê îáðàçîâàíèþ êîíå÷íîãî ïðîäóêòà.

Äëÿ îöåíêè ïðåèìóùåñòâ èñïîëüçîâàíèÿ

[H-Suc]HSO
4

ïðîâåäåíî ñðàâíåíèå óñëîâèé îáðàçî-

âàíèÿ 13-(4-õëîðôåíèë)-3,3-äèìåòèë-2,3,4,13-òåòðà-

ãèäðî-1H-èíäàçîëî[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,1-òðèîíà è

ðåçóëüòàòîâ, ïîëó÷åííûõ ïðè èñïîëüçîâàíèè äðóãèõ

èçâåñòíûõ êàòàëèçàòîðîâ (òàáë. 2). Ïðè ïðîâåäåíèè

ðåàêöèè â îòñóòñòâèå êàòàëèçàòîðà è ðàñòâîðèòåëÿ

âûõîä ïðîäóêòà áûë î÷åíü íèçêèì (òàáë. 2, ýêñ-

ïåðèìåíò 1), îäíàêî â ïðèñóòñòâèè [H-Suc]HSO
4

ðåàêöèÿ çà êîðîòêîå âðåìÿ ïðîøëà ñ âûñîêèì

âûõîäîì, ÷òî äåìîíñòðèðóåò ðîëü [H-Suc]HSO
4
.

Ýôôåêòèâíîñòü [H-Suc]HSO
4

êàê êàòàëèçàòîðà
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Ðèñ. 2. Ïîâòîðíîå èñïîëüçîâàíèå [H-Suc]HSO4.

Òàáëèöà 2

Ñðàâíåíèå ýôôåêòèâíîñòè ðàçëè÷íûõ êàòàëèçàòîðîâ ñ [H-Suc]HSO4 ïðè ïîëó÷åíèè 13-(4-õëîðôåíèë)-3,3-

äèìåòèë-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçîëî[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîíà

Ýêñïåðèìåíò Êàòàëèçàòîð (% ìîë.) Óñëîâèÿ
Âðåìÿ,

ìèí

Âûõîä âûäåëåííûõ

ïðîäóêòîâ, %
Ëèòåðàòóðà

1 — Áåç ðàñòâîðèòåëÿ/100 °C 3 ÷ >30 Íàñòîÿùàÿ ðàáîòà

2 Öèàíóðõëîðèä (3) ×èñòûé/100 �C 15 97 [23]

3 Mg(HSO
4
)
2

(11,5) Áåç ðàñòâîðèòåëÿ/100 �C 4 88 [24]

4 Èîä (10) Óëüòðàçâóêîâàÿ áàíÿ (35 êÃö) 10 92 [25]

5 H
2
SO

4
(15) [bmim]BF

4
/ê.ò. 25 88 [26]

6 [Bmim]BF
4

è H
2
SO

4
(15) H

2
O-EtOH/êèïÿ÷åíèå 30 88 [26]

7 CAN (5) PEG/50 �C 120 90 [27]

8 PPA-SiO
2

(0,1 ã) Áåç ðàñòâîðèòåëÿ/100 �C 6 93 [28]

9 p-TSA (30) Áåç ðàñòâîðèòåëÿ/80 �C 10 93 [29]

10 H
14

[NaP
5
W

30
O

110
]/SiO

2
Êèïÿ÷åíèå 7 87,5 [30]

13 [H-Suc]HSO
4

(5) Áåç ðàñòâîðèòåëÿ/80 �C 8 96 Íàñòîÿùàÿ ðàáîòà

Ïðèìå÷àíèå. [bmim]BF4 — 1-áóòèë-3-ìåòèëèìèäàçîëèÿ òåòðàôòîðáîðàò; CAN — öåðèé-àììîíèé íèòðàò; PEG —

ïîëèýòèëåíãëèêîëü.



ìîæíî îáúÿñíèòü íàëè÷èåì êèñëîòíîãî ïðîòîíà,

êîòîðûé ìîæåò àêòèâèðîâàòü êàðáîíèëüíûå ãðóïïû

äëÿ íóêëåîôèëüíîé àòàêè. Íà îñíîâàíèè àíàëèçà

äàííûõ îá óñëîâèÿõ ðåàêöèè, ïðèâåäåííûõ â äðóãèõ

ðàáîòàõ, ìîæíî çàêëþ÷èòü, ÷òî ïðåäëîæåííûé íàìè

ïîäõîä ëèøåí íåêîòîðûõ íåäîñòàòêîâ äðóãèõ ìå-

òîäîâ, òàêèõ êàê æåñòêèå óñëîâèÿ ðåàêöèè (íàïðèìåð,

âûñîêàÿ òåìïåðàòóðà è êèïÿ÷åíèå), èñïîëüçîâàíèå

òîêñè÷íûõ èëè ÷óâñòâèòåëüíûõ ê âëàãå êàòàëèçà-

òîðîâ, èñïîëüçîâàíèå áîëüøèõ êîëè÷åñòâ êàòàëè-

çàòîðà, à êðîìå òîãî, ïîçâîëÿåò èñïîëüçîâàòü êàòà-

ëèçàòîð ïîâòîðíî.

Ðàñ÷åòíàÿ õèìèÿ, êîòîðàÿ èñïîëüçóåòñÿ äëÿ

îáúÿñíåíèÿ ñòðîåíèÿ è ñòåðåîõèìèè îðãàíè÷åñêèõ

âåùåñòâ, ÿâëÿåòñÿ î÷åíü ýôôåêòèâíûì èíñòðóìåíòîì

ðàñ÷åòà ïàðàìåòðîâ ßÌÐ ìîëåêóë [40]. Òèïè÷íûé

ïîäõîä — ñðàâíåíèå ðàññ÷èòàííûõ è ýêñïåðèìåí-

òàëüíûõ çíà÷åíèé õèìè÷åñêèõ ñäâèãîâ ñèãíàëîâ Í è

Ñ â ñïåêòðàõ ßÌÐ — îñîáåííî ïîëåçåí äëÿ

èäåíòèôèêàöèè ïðîäóêòîâ ðåàêöèè. Òàêàÿ èäåíòè-

ôèêàöèÿ èìååò áîëüøîå çíà÷åíèå èç-çà øèðîêîãî

ïðèìåíåíèÿ òàêèõ âåùåñòâ â ôàðìàöåâòèêå. Ìû

èñïîëüçîâàëè òàêîé ïîäõîä äëÿ èäåíòèôèêàöèè ñèí-

òåçèðîâàííûõ ñîåäèíåíèé.

Ïðîâåäåíî ñðàâíåíèå ýêñïåðèìåíòàëüíîãî è ðàñ-

ñ÷èòàííîãî ñïåêòðîâ ßÌÐ 13-(2-íèòðîôåíèë)-

2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçîëî[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-

òðèîíà (n). Îïòèìèçèðîâàííîå ãåîìåòðè÷åñêîå ñòðîå-

íèå ýòîãî ñîåäèíåíèÿ ðàññ÷èòàíî ñ èñïîëüçîâàíèåì

òåîðèè ôóíêöèîíàëà ïëîòíîñòè (DFT) íà óðîâíå òåî-

ðèè B3LYP/6-311++G** â ÄÌÑÎ. Âñå ðàñ÷åòû ïðî-

âîäèëè â íàáîðå ïðîãðàìì Gaussian 03 íà ïåðñî-

íàëüíîì êîìïüþòåðå (Pentium 4) [41]. Îïòèìèçèðî-

âàííàÿ ñòðóêòóðà ýòîãî âåùåñòâà ïîêàçàíà íà ðèñ. 3.

Ïðîâåäåíî îòíåñåíèå ñèãíàëîâ â ýêñïåðèìåíòàëü-

íîì ñïåêòðå ßÌÐ
1
H 13-(2-íèòðîôåíèë)-2,3,4,13-

òåòðàãèäðî-1H-èíäàçîëî[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèî-

íà. Ñèãíàëû àëèôàòè÷åñêèõ àòîìîâ âîäîðîäà

íàáëþäàëèñü ïðè 2,10—2,17 ì. ä. (37H è 38H),

2,33—2,36 ì. ä. (39H è 40H) è 3,24—3,45 ì. ä. (37H è

36H). Ðåçêèé ñèíãëåò ïðè 7,18 ì. ä. (34H) ÿâëÿåòñÿ

íàäåæíûì ïîäòâåðæäåíèåì îáðàçîâàíèÿ ñîîòâåò-

ñòâóþùåãî ïðîäóêòà. Äâà òðèïëåòà äóáëåòîâ ïðè

7,52—7,56 ì. ä. (42H, òä, J
1

= 7,2 Ãö, J
2

= 1,2 Ãö) è

7,61—7,65 (43H, òä, J
1

= 7,2 Ãö, J
2

= 1,2 Ãö)

ñîîòâåòñòâóþò àòîìàì âîäîðîäà àðîìàòè÷åñêîãî

êîëüöà. Äóáëåò äóáëåòîâ ïðè 7,70—7,72 ì. ä.

îòíîñèòñÿ ê äðóãîìó àòîìó âîäîðîäà àðîìàòè÷åñêîé

ñèñòåìû (44H, ää, J
1

= 8,0 Ãö, J
2

= 1,2 Ãö). Àòîìû

âîäîðîäà àðîìàòè÷åñêîãî ôòàëîãèäðàçèäà ïðîÿâ-

ëÿþòñÿ â âèäå ìóëüòèïëåòà ïðè 7,97—8,01 ì. ä. (30H

è 31H), 8,07—8,11 ì. ä. (33H) è 8,27—8,29 ì. ä. (32H).

Êðîìå òîãî, â ñïåêòðå ßÌÐ
13

C ïðîäóêòà íàáëþ-

äàþòñÿ ñèãíàëû àòîìîâ óãëåðîäà äâàäöàòè îäíîãî

òèïà. Ïèê ïðè 192,75 ì. ä. ìîæåò áûòü îòíåñåí ê

äâîéíîé ñâÿçè óãëåðîä — êèñëîðîä (C-18). Äðóãèå

äâîéíûå ñâÿçè Ñ=Î ïðîÿâëÿþòñÿ ïðè 155,87 ì. ä.

(C-7) è 154,21 ì. ä. (C-10). Êðîìå òîãî, â ñïåêòðå åñòü

ñèãíàëû ïðè 63,976 ì. ä. (C-11), 39,559 ì. ä. (C-17),

27,569 ì. ä. (C-15) è 25,566 ì. ä. (C-16), êîòîðûå

îòíîñÿòñÿ ê ìåòèëüíûì ãðóïïàì.

Âñå ðàññ÷èòàííûå çíà÷åíèÿ õèìè÷åñêèõ ñäâèãîâ
1
H è

13
C ïî îòíîøåíèþ ê ÒÌÑ íàõîäÿòñÿ â äèàïàçîíå

2,035—8,711 è 25,566—202,398 ì. ä., òîãäà êàê
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Ðèñ. 3. Îïòèìèçèðîâàííàÿ ãåîìåòðèÿ 13-(2-íèòðîôåíèë)-2,3,4,13-òåòðàãèäðî-1H-èíäàçîëî[1,2-b]ôòàëàçèí-1,6,11-òðèîíà.



Î. Ãîëè-Æîëîäàð (O. Goli-Jolodar), Ô. Øèðèíè (F. Shirini)

ýêñïåðèìåíòàëüíûå çíà÷åíèÿ ëåæàò â ïðåäåëàõ

2,147—8,285 è 22,30—192,75 ì. ä. Ñîâïàäåíèå

ýêñïåðèìåíòàëüíîãî è ðàññ÷èòàííîãî ñïåêòðîâ î÷åíü

õîðîøåå (ðèñ. 4). Â ñëó÷àå õèìè÷åñêèõ ñäâèãîâ

ñèãíàëîâ
13

Ñ êîððåëÿöèÿ íåñêîëüêî ëó÷øå (R
2

=

0,998), ÷åì â ñëó÷àå ïðîòîíîâ (R
2

= 0,996). Ýòî

ðàçëè÷èå ìîæåò áûòü ñâÿçàíî ñ òåì, ÷òî ñäâèãè

ïðîòîíîâ áîëåå ÷óâñòâèòåëüíû ê âëèÿíèþ ðàñòâî-

ðèòåëÿ, ÷åì ñäâèãè
13

C, îäíàêî ýòî îòëè÷èå ïðå-

íåáðåæèìî ìàëî [42].

Òàêèì îáðàçîì, íàìè ïîêàçàíî, ÷òî ãèäðîñóëüôàò

ñóêöèíèìèäèÿ ([H-Suc]HSO
4
) ìîæåò èñïîëüçîâàòüñÿ

êàê íîâûé ýôôåêòèâíûé ãîìîãåííûé êàòàëèçàòîð

ïîëó÷åíèÿ ïðîèçâîäíûõ 2H-èíäàçîëî[2,1-b]ôòàëàçèí-

1,6,11(13H)-òðèîíà, à åãî äåéñòâèå èìååò îáùèé

õàðàêòåð. Íàèáîëåå âàæíûå ïðåèìóùåñòâà ýòîãî

ìåòîäà: èñïîëüçîâàíèå ãîìîãåííîãî êàòàëèçàòîðà,

÷òî âîçìîæíî áëàãîäàðÿ òîìó, ÷òî ñóáñòðàò è

êàòàëèçàòîð ïëàâÿòñÿ ïðè 80 �Ñ è ðåàãèðóþò â îäíîé

ôàçå; ìÿãêèå óñëîâèÿ ðåàêöèè, ÷òî âîçìîæíî áëà-

ãîäàðÿ îòñóòñòâèþ ïîòðåáíîñòè â êèïÿ÷åíèè èëè

èñïîëüçîâàíèè òîêñè÷íûõ ðàñòâîðèòåëåé; âñå ðåàê-

öèè, êàòàëèçèðóåìûå [H-Suc]HSO
4
, ïðîòåêàþò â

òå÷åíèå íåáîëüøîãî âðåìåíè (8—30 ìèí) ñ âûñîêèìè

âûõîäàìè (89—97 %); ïðîñòîòà îòäåëåíèÿ ïðîäóêòà è

êàòàëèçàòîðà, ÷òî äîñòèãàåòñÿ äîáàâëåíèåì âîäû.
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1
H (à; y =

1,0529x – 0,1659, R
2

= 0,998) è
13
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R
2
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Êàòàë³ç ³îííîþ ð³äèíîþ — ã³äðîñóëüôàòîì ñóêöèí³ì³ä³þ —

ïðîöåñà îäåðæàííÿ ³íäàçîëîôòàëàçèíòð³îí³â

Î. Ãîë³-Æîëîäàð (O. Goli-Jolodar), Ô. Øèð³í³ (F. Shirini)

Department of Chemistry, College of Science, University of Guilan

Rasht, zip code 41335, I. R. Iran. E-mail: shirini@gulian.ac.ir

Ïîêàçàíî, ùî ³îííà ð³äèíà ç áðåíñòåä³âñüêîþ êèñëîòí³ñòþ — ã³äðîñóëüôàò ñóêöèí³ì³ä³þ — º

åôåêòèâíèì ãîìîãåííèì êàòàë³çàòîðîì îäåðæàííÿ ïåðñïåêòèâíèõ API (àêòèâíèõ ôàðìà-

öåâòè÷íèõ ³íãðåä³ºíò³â) — ïîõ³äíèõ 2H-³íäàçîëî[2,1-b]ôòàëàçèí-1,6,11(13H)-òð³îíó â ì’ÿêèõ

óìîâàõ ç âèñîêèì âèõîäîì. Âèêîðèñòàííÿ ³îííî¿ ð³äèíè äàº ìîæëèâ³ñòü ïðîâîäèòè ðåàêö³þ â

ãîìîãåííèõ óìîâàõ çà íåâåëèêèé ÷àñ ³ ïîëåãøóº â³ää³ëåííÿ ïðîäóêò³â â³ä êàòàë³çàòîðà, ÿêèé ìîæå

áóòè âèêîðèñòàíèé ïîâòîðíî.

Êëþ÷îâ³ ñëîâà: ìóëüòèêîìïîíåíòí³ ðåàêö³¿, ³îíí³ ð³äèíè ç áðåíñòåä³âñüêîþ êèñëîòí³ñòþ, åêñïåðèìåíòàëüíèé ³

òåîðåòè÷íèé ßÌÐ, ðîçðàõóíêè DFT.

Catalysis of Indazolophthalazinetriones by Ionic Liquid – Succinimidinium Hydrogensulfate

O. Goli-Jolodar, F. Shirini

Department of Chemistry, College of Science, University of Guilan

Rasht, zip code 41335, I. R. Iran. E-mail: shirini@gulian.ac.ir

Succinimidinium hydrogensulfate, a newly reported Brønsted acidic ionic liquid, is used as an efficient,

homogeneous catalyst for synthesis of prospective API (active pharmaceutical ingredients) –

2H-indazolo[2,1-b]phthalazine-1,6,11(13H)-trione derivatives. Mild reaction conditions, short reaction

times, high yields and easy work-up of the products and catalyst are some of advantages of this protocol.

Key words: multi-component reactions, Brønsted acidic ionic liquids, real and theoretical study of NMR, DFT calcula-

tions.
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