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Метиловый  эфир  5-б yтил -l-м eтил -7-метилтио -1,3,4,5-тетрагидро -1,3,5,6,8- п eнт aaз aaц e- 

нафтилен -2-карбоновой  кислоты  (IП ). B раствор  соединения  П  (0,14 г , 0,43 ммоль ) в  мет aноле  

(10 мл ) добвнпятлт  32% формалин  (0,081 г , 0,86 ммоль ). Ре aкционн yю  смесь  кипятят  б  ч , через  

каждые  2 ч  добавляя  по  0,081 г  формалина  (2 раза ). После  охлаждения  реакционной  смеси  до  

комнатной  температуры  осадок  отфильтровывают , перекристаллизовьшают  и  получают  0,07 г  
(48%) соединения  Ш . Тпл  149...150 °С  (из  метанола ). Спектр  ЯМР  1Н  (ДМСО -Д 6): 0,9 (ЗН , т , 

СНз ); 1,41 (2Н , м , СН 2); 1,73 (2Н , м , СН 2); 2,5 (ЗН , c, SСНз ); 3,76 (2H, т , NCH2); 3,83 (ЗН , c, 

NCH3); 3,86 (ЗН , c, ОСНз ); 4,85 (2H, д , СН 2); 6,97 м . д . (1Н , ш . т , NH). ИК  спектр : 3389 (NH), 
1696 см  1  (СО ). Найдено , %: C 53,74; H 6,36; N 20,48. C15H21N5O28. Вычислено , %: C 53,7; 

H 6,31; N 20,08. 
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ДИГИДРОДИПИРРОЛО  [Ь , e] ФОСФОРИНЬ  

Малоизученные  дигидробензофосфорины  инте pесны  в  качестве  
объектов  конформационного  анализа  [1-5],  однако  их  бисгетероцикли -
ческие  аналоги  к  настоящему  времени  не  описаны . 

Нами  найдено , что  взаимодействие  биспирролилпропана  I c 
трехбромистым  фосфором  приводит  к  образованию  бромфосфика  II, 
который  оказался  термически  нестабильным  соединением  и  был  
охарактеризован  после  превращения  в  соответствующие  тиоамид  III и  
фосфит  IV. 

Взаимодействие  соединения  I c избытком  трехбромистого  фосфора  (1 : 
3), судя  по  спектрам  ЯМР  31Р , также  приводит  к  образованию  
бромфосфина  II, a не  открытоцепного  продукта  бисфосфорилирования . 
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4-Тионо -1.,3,5,7,8,8-гексдметил -2,б -бис (п -топил )-4-мокфоливодаагицродцпирроло  [3,4-Ь. 3,4-e] -

фоофорин  (п ). K раствору  0,01 моль  дипирролилпропана  1 в  20 Mn  пиридина  добавляют  по  каплям  

при  перемешиваини  0,01 моль  тpехброми cтого  фосфора . Спустя  3 ч  к  реакционной  смеси  добав -

ляют  0,01 моль  серы , затем  при  перемешиванин  и  охлаждении  раствор  0,01 моль  морфолина  и  
0,03 моль  тpиэтил aмин a в  20 мл  бензола . Ре aкционн yю  смесь  нагревают  при  70 °С  3 ч , раствори -

т eль  упаривают  в  вакууме . Остаток  кипятят  c 20 мл  воды  и  перекристаллиаовывают  из  этилового  

спирта . Выход  68%  Тпл  248 °С . Спектр  ЯМР  31Р  (СбНб ): 34,0 м . д . Спектр  ПЭР  (ДМСО , ТМС ): 

1,68 (6Н , c, СМе 2); 2,11 (6H, c, АГМе ); 2,22 (6H, c, 1- и  7-Ме ); 2,25 (6н , с , 3 и  5-Ме ); 2,9...3,1 

(4Н , м , N-CH2) ; 3,4...3,6 (4Н , м , О -СН 2); 7,17 (4Н , д , Jнн  = 8,1 Гц , м -Н apoм ) ; 7,38 (4Н , д , Jнн  = 
=8,1 Гц , o-Наром ). Найдено , %: N 7,51; P 5,58. СззНао NЗОР 8. Вычислено , %: N 7,53; P 5,55. 

4-Оксо -1,3,5,7,8,8-гексаметил -2, б -бис (п -толил )дигидродипирроло [3,4-6 3,4- е ] фосфо -

рин  (Ш ). K раствору  0,01 M дипирролилпропана  I в  20 мл  пиридина  добавляют  по  к aплям  при  

перемешивании  0,01 моль  трехбромистого  фосфора . Спустя  3 ч  пиридин  упаривают  в  вакууме . 

Остаток  промывают  гексаном  3 Х  20 мл  и  растворяют  в  100 мл  хлористого  метилена . K полученной  

cyспензин  добавляют  100 мл  воды  и  перемешив aют  3 ч . Орг aниче cкий  слой  отделяют , сушат  

сульфатом  натрия  и  упарив aют  в  вакууме . Остаток  обрабатывают  диэтиловьвк  эфиром  (2 х  50 мл ) 
и  отфильтровывают . Бельм  порошок . Выход  53%.  Т  210 °С . Спектр  ЯМР  31Р  (СН 2С 12) : -15 м . д .. 

Jнн  = 480 Гц . Спектр  Г  МР  (СДС 1з , ТМС ): 1,72 (6Н , c, СМе 2); 2,13 (6Н , c, АгМе ); 2,30 (6H, c, 1-

и  7-Mе ) ; 2,44 (6Н , с , 3- и  5-Ме ) ; 7,11 (8Н , т , Jнн = 8,1 Гц , Аг ) ; 8, 26 (1 Н , д , JHP = 480 Гц ) . Найдено , 
%: N 6,12; P 6,75. С 29Н 33N20Р . Вычислено , %: N 6,14; P 6,78. 
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