
10,11-J'дн aз a-2- гид pаз eыотри lик ,iо [4.3.2.1];tоlеце fi-l0-он -12 (II, C1oHц Nд O). Смесь  1 г  
(5 миюль )  соединения  1, 1,6 мл  (30 м :ь l оль ) гидразингидрата  и  0,01 г  и -толуолсрльфокиюлоты  п  

6 мл  метанола  перемешизают  12 ч  при  комнатпо fi  температуре .  Реакциогп lую  смесь  упаринагот  

досуха ,  выход  1  г  (98%). Ти  >300  ' С .  Ilk  спектр  ( КВг ):  3280. 3200, 1705,  1670 см  1 (S ресогдд l-80)_ 
Спектр  ПМР  (80 МГц , ( СДз ) г S0): 4,1 (3II, ш . c, NII и  NIIz), 2,0.. .1,1 м . д . (1111, м , протоны  

карбоциклического  скелета ) _ Спектр  Яу SР  13 С  (20 'и1Гц , D20,  внутренний  стандарт  — метапол ): 

159,2, 139,4, 7 б ,9, 49,2, 43,8, 43,0, 36,5, 30,9, 30,4, 23,7 м . д . (Tesla BS-587А ). 
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СИНТЕЗ  I ,4 -Д HОКСО -5,8 -ЭНДОМЕТИЛЕН -3,8,9, 10-  
ТЕТРАГ I3ДРОБЕН 3-2,3 -ОКСАЗ I•1НА  113 3, б -ЭНДОМЕТИЛЕН - 

1,2,3, б -ТЕТРАГИДРОФТАЛЕВОГО  АНГр 1ДР HДА  

B отличие  от  производных  1,3- п  1 ,4 -оксазинов ,  синтез , свойства  и  
биологическая  активность  производных  1 ,2-оксазинов  мало  исследованы  [1, 
2].  Одним  из  способов  получения  этих  соединений  является  присоединение  
дттенов  к  нитрозосоединениям  по  реакции  Дильса —Альд eр a.  Акти -
вированные  нитрозосоединения  п oл yч aют  окислением  соответствующих  
гидроксамовык  кислот . 

В  настояшем  сообщении  мы  предлагаем  новый  способ  получент 3я  
производного  тетр aгид pоб eнзокс aзин a, основанный  на  взаимодействии  
3, 6 -эндометиле i-  1,2,3, 6-тетрагидрофталевого  ангидрида  (эндиковог o ан - 
гидрида ) c гидроксиламином  c последующей  обработкой  кислотой  по  
следуюшей  схеме :  

CO 
\ 
% + NH2OII 

СО  

 

COONa 
+H 

* /* *CO 

I С **
* J Iav  1O 

*

! Нг 3 л*II 
СО  

 

CONI IOI I 

 

Промежуточное  соединение  — натриевая  соль  гидроксамовой  кислоты  —
дает  характерное  фиолетовое  окрашивание  c хлорнътм  железом . В  кислой  
среде  происходит  цикл  изация  гидроксамовой  кислоты  в  новое  соединение  — 
1,4-диоксо -5,8-эндометилен -3,8,9,10-тетратттдробенз -2,3-оксазин . 
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CN CN 

Так . к  раствору  7,38 г  (0,045 молы  3, 6-эндометилен -  ,2,3,6 -тстрагидрофталевого  аагидрида  
в  17 мл  метанола  медленно  при  пгремещивании  и  охлаждении  смесью  соли  и  льда  приливают  
раствор , полученньцй  из  3,88 г  соляно -кислого  гидроксиламина  н  22 мл  метанола  и  1,28 г  натрия  н  
14 мл  метанола . через  1 ч  (-20 °C) выпадает  белый  осадок , который  перекристаллизовьп ;ают  из  
метанола . Получают  5,56 г  (56%)  Nа - соли  2- карбокси -3,6- эндометилен -1,2,3,6- 
тетрагидробензоилгидроксамовой  кислоты . Спекто  ПмР : 5,78 (2Н , д . д , СН =СН ), 3,08 (2Н , м , 
СН -СОО ), 2,96 (2Н , м , СН ), 1,58...1 ,37 м . д . (2Н , м , СНг ). 

Раствор  2,5 г  (11,4 ммоль ) этой  соли  в  воде  доводят  до  рН  1...2 соляной  кислотой  (1 моль /л ), 
экстрагируют  этилацета  т  ом  (4 Х  25 мл ) , экстракт  супьат  безводным  сульфатом  натрия  и  упаривают  
до  объема  2 мл . Выпадает  бельгй  пластинчатый  осадок . Получают  1,09 г  (53%)  1, 4-диокс o-5,8-эн - 
дометьиен -3,8,9, г 0-тетрагидробенз -2,3-оксазина , Тпч  160 °С . Спектр  ПМР : 6,22 (2Н , д . д , 
СН =СН ), 3,52...3,43 (2Н , м , СИС -О ), 3,31 (2Н , м , СН ), 1,79 и  1,52 м . д . (2Н , м , 2J= 9,4 Гц , a- и  

Данньье  элементного  анализа  соответствуют  иььчисленнььм  
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циклизАциЯ  
2- (1-АЛКИЛТИО -2,2-ДИЦИАНОЭТЕНИЛ ) ПИРРОЛОВ  

Сообщалось  [1], что  конденсация  2- (1  -метилтио -2  ,  2-дицианоэте - 
нил ) ниррола  (I) c вторичными  аминами  приводит  к  образованию  
соответствующих  2- (1  -амино -2  ,  2-дицианоэтепил ) пирролов  II, которые  при  
кипячении  в  присутствии  третичного  aмина  циклизуютея  в  1-амино -2-циа -
но -З -имино -ЗН -пирролизинь 1  III.  

I 
HN CN 

III 

R1 = R2  = Н , R3  = Ме , NR2 = пиперидино , морф oлино , пирролидино  

Соединения  II, согласно  работе  [1],   бььли  выделены  и  охарактеризованы , 
a соединения  III использовались  в  дальнейших  превращениях  без  выделения . 
Мы  сопоставили  спектральные  характеристики  соединений  II с  ли -
тературными  данными  для  аминовиниппирролов  [2] и  для  аналогичных  
аминопирролизинов  III [2 ] и  нашли , что  авторы  работы  [I]  получили  
аминопиррошзины  III уже  на  стадии  взаимодействия  винильных  
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