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CUHTE3 U KPUCTAVIMYECKAS CTPYKTYPA
5-AMMHO-7-BEH3WJICEJIEHO-1,2- TUMETUJI-4-(2-®YPIUJI)-
8-IIUAHO-3-9TOKCUKAPBOHMUJI-1,4-TUTUAPO-
1,6-HA®TUPUIUHA

Peakumeit N-ankuaupoBaHHs MONydeH S-aMHHO-7-OeH3uiceneno-1,2-au-
Metmi-4-(2-pypun)-8-umano-3-srokcukap6onni-1,4- muruapo- 1,6-nadrupuus,
PCA KOTOpOTo BBISBMJ HAIM4YME B KPUCTAJUIE JBYX CUMMETPHYCCKU HE3aBHU-
CHMBIX KOH(OPMEPOB.

Kuarouesble cioBa: 1,4-nuruapo-1,6-nadrupuaus, N-ankunuposanue, PCA.

B nmureparype ommcano N-ankuimpoBaHme 3aMenieHHBIX 4-okco-1,4-mu-
ruaApoHaQ THPHINH-3-KapOOHOBBIX KUCIOT W WX 3(UPOB C MENBI0 MOTyYSHHS
aHTHOAKTEPHAIFHBIX AHAIIOTOB HANHUIUKCOBOW KHCIOTH (HEBHIPaMOHA) W
SHOKCAIlMHA, B 9aCTHOCTH, B pabotax [1-7]. IlpemnokeHHble B HUX METOJUKH
QIKUIIMPOBAaHUS HAQTUPUIOHKAPOOHOBBIX KHCIOT M HMX IPOM3BOAHBIX Ipen-
[OJIaraloT MCIIOJIb30BAHME 3HAYUTEIBHBIX H30BITKOB AIKWIMPYIOIIETO peareHTa
n ocHoBanusa (NaH wmm K,COs;), mpoBeneHne peaknuu MpH HAarpeBaHUM B
JAM®A, gacTo B TeYE€HHE ATUTEIFHOTO BPEMEHH.

PasBuBas uccnenoBanus B 001aCTH MOMCKA COETMHEHUI C aHTHOAKTEpUaIIb-
HOM aKTHBHOCTBIO CPEJIN 3aMEIIEHHbIX allKuiiceseHo-1,6-nadTupuaunos [8, 9],
MBI TIPOBEJH AJKWIMPOBAHUE 3TWIIOBOTO 3¢upa 3aMerieHHo 1,4-nmurnapo-1,6-
HaTUpUIUH-3-KapOOHOBOW KUCIOTHI (1) METHIMOMUAOM B MATKUX YCIOBHUSIX
(8 AM®A B mpucyrctBun BogHoro pactBopa KOH mpu xomnatHO# Temre-
parype) u IpH 3ToM nosryumsii N-MeTHIpon3BogHoe 2.

st 0THO3HAYHOTO TIOJATBEPIKIACHHSI CTPOSHHUS M, TaKUM 00pa3oM, ycTa-
HOBJICHUSA PETUOCCIICKTUBHOCTHU PCAKIUU, Ha(bTI/IpI/I]II/IH 2 HNCCJICA0BAJIN METO-
mom PCA. Kak mokasamo peHTTeHOCTPYKTYpPHOE HCCIEIOBaHUE, B KPHCTAIIIE
COCTMHEHHS 2 UMEIOTCS JIBE CHMMETPUUYCSCKH He3aBUCHMbIE MOJIEKYIbI (A 1 B),
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Puc. 1. O6muit Bua mosekynst 2A (atombl H He moka3aHbl)

3aMETHO pasnuyaronecs cBoel koHdopmanmed (puc. 1, 2 u Tadn. 1, 2). B
o0eux Monekynax nenrpanbHas ounukmdeckas cucrema NN Cg) mnockas
aumb npubmmsuTensHo (B mpenenax 0.286 B monekyne 2A u 0314 A B
monekyne 2B). Ilpu stom rpynmupoBka N@gN@Ciie (akTudecku miaHapHa
(OTKIIOHEHUSI aTOMOB M3 CPEIHEKBAAPATUYHON IUIOCKOCTH HE TNPEBBIIIAIOT
0.033 B mMosekyine 2A u 0.045 A B monekyne 2B), Torna kak atromsl Cyu Ce
BBIXOJSIT M3 3TOH TIOCKOCTH, cooTBeTcTBeHHO, Ha —0.623 1 —0.500 A B Moste-
kyre 2A u Ha 0.712 u 0.631 A B monexyse 2B. Pacuer Moau(pUIMPOBAHHBIX
napamerpoB Kpemepa—Ilormia [10] (s monekynsr 2A S = 0.47, 6 = 77.99°,
v = 7.98° mis monekynsl 2B S = 0.50, 6 = 76.56°, v = 3.17°) moka3zai, 4to
retepotukil NCs 467, HMeeT KOHDOPMALIUIO TBUCT-BAHHBI.

Puc. 2. O6muit Bua mosekynsl 2B (aromer H He moka3aHbr)
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Tadonuma 1

OcHOBHbBIE JJIHHBI cBsi3eil (d) B ABYX cHMMeTPHYECKH HE3aBHCUMBIX
MoJiexky.Jaax (A u B) coenunenus 2

d, A d, A
Coase Monekyna 2A Monekyna 2B Cose Monekyna 2A Monekyna 2B

Sewy—Cq 1.915(6) 1.924(7) Cwy—Cp) 1.405(9) 1.399(11)
Sey—Cqyo) 1.950(8) 1.929(10)* CpCep 1.411(8) 1.397(10)

1.951(10)* CiC) 1.370(8) 1.373(9)
N@o—Cq 1.314(8) 1.314(9) Cwe—Ce) 1.498(8) 1.500(9)
Na—Ce) 1.336(7) 1.338(8) C4—Ces) 1.421(8) 1.418(9)
Ne—Ce) 1.341(8) 1.346(8) Ci)—Co) 1.402(10) 1.404(11)
N@—Cg) 1.385(8) 1.377(9) C—C0) 1.493(9) 1.487(10)
N@)—Cu@ 1.396(8) 1.403(9) C7—Cew) 1.312(9) 1.353(9)
N@)—Cs) 1.491(9) 1.464(9) C—Cua 1.482(9) 1.460(10)
Cuo—C) 1.493(9) 1.487(10) Ce—Car 1.504(10) 1.507(10)

* HpI/IBCZ[eHBI JiBa 3HAYCHUS TEOMCTPUYCCKHUX IapaME€TpoOB, COOTBETCTBYIOMIHUX JABYM
pasynopsaa04€HHBIM IMTO3UIIUAM.

OpmHO M3 OCHOBHBIX CTPYKTYPHBIX Pa3induii MeXIy MoseKkynamu 2A u 2B
3akiroyaercs B opueHTanuu rpynmupoBKU C1402)03)CisCs) 0THOCHTENIBEHO
LEHTPaIbHONH OUIMKIMYECKOW cucteMbl. Tak, ecnu B Molekyne 2A TOPCHOH-
Hbil yron CgC7)C14)Oy) cocraBisier —16.6°, To B Monekyne 2B asToT yron
cocraBisieT 173.0°. Kpome toro, B Monekyne 2A gypanooe konblo O1)Co-13)
Pa3BepHYTO OTHOCUTENHHO IEHTPaTbHOW OMIMKINYECKOW CHUCTeMBI Ha 76.4°,
TOraa Kak B MoJekyiae 2B 3To koipmo pasynopsiioyeHo Mo ABYM HOYTH
B3aMMHOOPTOrOHAJIBHBIM TO3ULMSIM: JBYIPaHHbIE YIJbl JaHHOTO KOJbLA
C IIEHTPAIbHOW OWIMKIMYEeCKOH cucteMol coctaBimsitor 69.0 m 75.2° a

Tabnuma 2

OcHOBHbBIE BaJIeHTHbIE YIJIbI (®) B IBYX CHMMETPHYECKH He3aBHCHMbBIX
MoJekyaax (A u B) coenunenus 2

®, Tpaj ®, Tpaj
VYron Monekyna Monekyna VYron Monekyna Monekyna
2A 2B 2A 2B

Cay-Seay-Cao 100.1(3) 104.0(8)*, CCCe) 122.4(6) 123.4(6)
92.5(6)* Ce~Cu)—Nw) 118.8(6) 118.7(6)
CarNay—Ce) 117.7(8) 116.8(7) CeirCw—Ce) 119.2(6) 119.7(7)
Cier-Nw-Ceo) 119.5(6) 119.7(6) N-Ce-Cs) 121.9(6) 121.3(6)
Nw-Cw-Ce) 124.0(6) 124.9(7) CurCeCu 117.2(6) 116.6(7)
N@—-C2—Cs) 123.8(6) 124.6(7) CpCe—Cw 109.5(5) 110.0(5)
CoCoCo | 1178() 117.4(6) CorCarCeo | 119.8(6) 119.4(6)
C4)—C3—C) 119.8(6) 119.2(6) C—C@)—Nw) 120.7(6) 119.8(6)

* IlpuBeneHbl ABa 3HAYCHHUS TIEOMETPUYECKUX IapaMeTpOB, COOTBETCTBYIOIIHX JABYM
Ppa3ynopsii04eHHBIM MO3ULIMSM.
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Puc. 3. ®parMeHT KPUCTAJUTMICCKON YIIAKOBKH COeTUHEeHUs 2. J[Iisl yIPOIEHHUs TPYIITUPOBKA
C(19,25), 0(1)0(10,13), a TaKXK€ aTOMBI C(15), C(]_G), C(]_7) u C(]_g) HC IIOKa3aHBbI

ABYTPaHHBIA yron Mexmy aByMmsa nosumusamu mukiaa O)Cpo13 cocraBiseT
77.2°. Tlo-pazHOMYy TaKke OPHEHTHUPOBaH B Moliekynax 2A u 2B 3amecturens
SeCH,Ph oTHOCHTEIBHO HEHTPATLHON OUIIMKIMIECKOW CHCTEMBI: B MOJIEKYJIC
2A TtopcuoHHblid  yron CS€1)Cu9)Cpo) coctaBmger 97.7°, Torma kKak B
Mosiekyne 2B i nByX pasymopsiiOYeHHBIX MO3WIHMKA JaHHOM TPYNIHPOBKU
TopcuoHHbI yron CySe)Cug)Cro) cocraBiser —124.5 u —164.9°. Takum 06-
pazom, Monekynsl 2A u 2B saBnstoTcs pasnudHBIME KOH(POpMEpaMu COeIn-
HeHus 2.

VKOpOUYCHHBIE MEXMOJICKYJIsIpHble KOHTAKTEl Npy(B)--O)(B) 2.861(8),
N@(B)-Op)(A) 3.164(8), Ng(A)Ng(B) 3.146(8) u  Ng(A)-Ng(A)
3.111(8) A yxa3bIBalOT Ha BO3MOKHOCTH 00Pa30BaHMs B KpUCTale HaTHPH-
JMHA 2 CIIOKHOM TPEXMEPHOM CHCTEMBI BOJOPOIHBIX CBsi3eil (CM. pHc. 3).

SKCHEPUMEHTAJIBHASL YACTbD

Temnepatypa miaBneHus onpezencHa Ha 6moke Koduepa. MK cnektp 3amucan Ha mpudope
UKC-29 B BasenuroBoM Macie. Criektp SIMP ‘H 3aperncrpuposan na npuGope Bruker AM-300
(300 MI'm) B JAMCO-ds, BHyrpeHuuit cranmapt TMC. WHAMBHIAYalIbHOCTH COEIMHEHUI
kouTpoaupoBain MerogoM TCX Ha minactunkax Silufol UV-254 B cucteme aneron-renras, 3:5,
MPOSIBUTEINb TAPhI HOJA.

5-AMuHo-7-6en3uiicesaeno-1,2-qumerni-4-(2-gpypua)-8-unano-3-3rokcuxapoonmi-1,4-
auruapo-1,6-uaprupuaun (2). K pacreopy 1.00 r (2 mmoinb) 1,4-guruaponadrupuanaa 1 B
10 vn JIM®A mnpu mepememniuBanuu 106asisor 1.15 v (2 mmons) 10% BomHOrO pacTBOpa
KOH, a uepe3 5 mun — 0.13 M (2 MMonb) MeTHINOAMAA. PeakMOHHYIO CMeCh MepeMEeIINBaIOT
Ipy KOMHATHOMH Temmepatype 4 4 u pasoasisitor 10 mi Boabl. O6pa3oBaBIIniicss 0CaI0K COEIH-
HEHUSA 2 OT(QUIHTPOBBIBAIOT, MPOMBIBAIOT BOAOH M MEPEKPHCTAIUTU30BBIBAIOT U3 3TaHOJa. BhIxo
0.76 T (74%). T. mn. 185-187 °C. UK crextp (BazequHOBOE Macio), v, cM : 3216, 3323, 3420
(NH,); 2192 (C=N); 1674 (C=0); 1627 (5 NH,). Crextp SIMP 'H, 8, m. 1., J (I'm): 7.12-7.43
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Tabnuna 3
Koopaunatsr atomos ( x10%) B crpykrype 2

Atom X y z Atom X y z
Seqa) 168(1) 1698(1) 5761(1) Nwg) 4022(7) —204(4) 2844(4)
Oqa) —4389(6) 4318(3) 9112(3) Cas) 2661(9) 1907(5) 3122(5)
O(n) —2617(7) 6553(4) 9007(4) Ces) 3152(8) 1423(5) 1816(4)
O@a) —4540(6) 5644(3) 8054(4) Cap) 3546(8) 651(4) 1921(4)
Naa —2396(6) 2353(3) 6201(3) Cup) 3490(8) 526(5) 2682(4)
Nea) —4636(6) 2762(3) 6405(3) Cesp) 3065(8) 1177(5) 3327(4)
N@aa) 762(9) 3456(5) 7204(5) Cep) 4051(8) —29(4) 1257(4)
N@a) —58(6) 4447(4) 8357(4) Cas) 5189(8) —485(4) 1698(4)
Con) —3614(7) 3840(4) 8578(4) Cp) 5063(8) —-600(4) 2441(4)
Caa —908(8) 2493(4) 6414(4) Cop) 3229(9) 1171(5) 4176(5)
Cen) -3117(7) 2919(4) 6667(4) Cos) 2763(9) —-616(5) 573(5)
Cea) —2373(7) 3623(4) 7405(4) C4p) 6287(9) -813(5) 1220(5)
Cun —-820(7) 3751(4) 7633(4) Csp) 8437(14) -1507(9) 1156(8)
Cia) -34(7) 3193(4) 7108(4) CieB) 9559(17) | —1728(11) | 1682(10)
Cen -3216(7) 4213(4) 7946(4) Carp) 6021(10) -1107(5) 2921(5)
Caa) —2279(8) 5091(4) 8391(4) Cuss) 3354(11) -591(6) 3365(5)
Cen —794(8) 5153(4) 8626(5) Cop) 1200(29) 3543(14) 3360(15)
Coon) 1514(9) 3345(5) 7176(5) Cos) 1972(23) 4438(17) 3775(17)
Cu1a) —-3450(8) 3104(5) 8735(5) Cip) 3485(26) 4539(16) 3782(14)
Cuon —-4186(10) 3101(5) 9378(5) Ci22m) 3991(45) 5363(17) 4357(20)
Cza) —-4690(9) 3857(6) 9599(5) Cie3p) 3359(45) 6114(20) 4605(27)
Caan -3127(10) 5840(5) 8525(5) Cm) 1918(46) 5802(17) 4587(29)
Csa) —-5484(11) 6315(6) 8101(7) Ciesp) 1080(28) 5005(14) 4153(16)
Csa) —-6943(13) 5973(7) 7487(9) Oas) 1468(21) -304(14) 253(13)
Cara) 255(10) 5968(5) 9144(6) Czp) 1404(72) | -1773(21) | -541(34)
Csa) 1477(9) 4407(6) 8894(5) Cus) 2904(34) | —1333(14) 132(18)
C19n) -1530(9) 953(5) 4846(5) Casp) 664(43) —-1084(32) | —402(27)
Ci20a) -1852(9) 1158(5) 4034(5) Cass)’ 1996(56) 3574(10) 3298(13)
C1a) —2900(10) 1716(6) 3918(6) C(QOB)* 1980(29) 4480(11) 3825(12)
Ca2n) —-3195(12) 1950(7) 3192(8) Ces) 3025(28) 5213(17) 4201(20)
Ca3n) —2474(17) 1638(8) 2582(8) C(QZB)* 2935(37) 5963(22) 4835(18)
Can —1418(14) 1077(8) 2672(7) Cesp) 1444(34) 6132(16) 4732(27)
C2sn) —-1126(10) 839(6) 3413(6) C(24B)* 218(28) 5500(14) 4307(16)
Seqs) 2113(1) 2814(1) 3986(1) Cese) 549(24) 4702(15) 3857(18)
Ogs) 6237(8) —749(4) 530(4) O(lB)* 2048(16) -1237(8) 797(8)
N@g) 2679(7) 2034(4) 2392(4) Cue) 2252(30) —-869(17) -257(11)
Ogp) 7332(7) -1189(5) 1597(4) C(lzB)* 917(47) -1465(15) | -557(20)
Nes) 3201(7) 1614(4) 1102(4) Cuse) 1037(30) | —1707(16) 100(15)
N@g) 3383(9) 1187(5) 4873(5)

* Artombl TnpuHaUIeKaT (ypaHOBOH W OCH30JBHOW TPYNIIUPOBKaM MOJEKYynsl 2B,
Pa3ynopsI0YCHHBIM I10 IBYM MO3UIHUSIM C PABHBIMH 3aCEICHHOCTSIMH.

(6H, M, C°H ¢dypuma, Hpy); 6.88 (2H, ym. ¢, NH,); 6.22 (1H, 1. 1, J = 3.0 u 2.1, C*H dypnna);
6.05 (1H, 1, J = 3.0, C*H ¢dypuma); 5.13 (1H, ¢, C*H); 4.41 u 4.47 (mo 1H, oban, J=12.5,
SeCHy); 4.16 (2H, k, J = 7.6, CH3CH,0); 3.48 (3H, ¢, NCH3); 2.46 (3H, ¢, 2-CH3); 1.30 (3H, T,
J= 7.6, CHsCH,0). Haiineno, %: C 59.02; H 4.84; N 10.89; Se 15.68. C,sH,4N,O3Se.
Beruucieno, %: C 59.17; H 4.77; N 11.04; Se 15.56.

PentrenocTpykTypHoOe uccieqoBanue coequHennsi 2. PCA MoHOKpHCTamIa HaQTHPUANHA
2 TOpOBOAMIM TP KOMHATHOH TEMIlepaType Ha aBTOMATHYECKOM YETBIPEXKPYKHOM
nudppakromerpe Enraf-Nonius CAD-4 (AMoK,-u3nyuenne, rpaduTOBBIi MOHOXpPOMATOp,
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OTHOIIIEHHUE CKOPOCTEH CKaHupoBaHust /20 1/2, 0. = 24°, cerment cdeprr 0 <h <10, -18 <k <
<18, -19 < | < 18). [lna ompenesieHUsl MapaMeTPOB 3JIEMEHTAPHOM SYCHKH M MAaTPHIIBI
OpHEHTAIlN! KpHCTalla COeANHEHHs 2 ¢ nuHeiHHbME pa3Mepamu 0.16 x 0.25 x 0.31 mm Opu10
ucnosb3oBano 22 peduekca ¢ 12 < 6 < 13°. Beero 6bu10 cobpano 7854 oTpakeHuil, U3 KOTOPBIX
7336 sBisitorest HezaBucuMbiME (R-hakTop yepemnenust 0.030). Kpucramisl coeauHeHus 2
TpuknuHHble, a=9.173(2), b=16.595(3), ¢ = 16.844(3) A, o = 108.10(3), P =104.23(3),
y=92.39(3)°, V=23429(8) A% Z = 4 (1Be CHMMETPHYECKH HE3aBHCHMBIC MOJCKYIHI),
Opa = 1.44 r/eM®, p=1.637 mv?, F(000) = 1040, mpocrpamcrBennas rpymma Pl (Ne2).
Crpykrypa pacmm@poBaHa METOJOM TSDKEIOr0 aroMa M YTOYHEHAa METOJOM HaHMEHBIINX
KBAJPaToB B MOJHOMATPHUY-HOM aHH30TPOIIHOM IMPUONMKCHHH C HCIIONB30BAHHEM MPOrpaMM
SHELXS [11] u SHELXL93 [12]. B yrouHeHuu ucnonb3oBano 3792 otpaxenust ¢ | > 26(1) (694
YTOUHSEMBIX TlapaMeTpa, YUCIO OTPaXKCHMil Ha mapamerp 5.46, HCIOJB30BaHA BecoBas CXeMa
o = 1/[c*(Fo?) + (0.0855P)?], rme P = (Fo? + 2Fc?)/3). OTHOMICHHE MAKCHMATHHOTO (CPEIHEro)
caBura K morpemHoctd B mocneaHeM iukie 0.56 (0.037). Bpuia BkiIrOYeHa IONpaBKa Ha
aHOMaJIbHOE paccesHue, MONPAaBKH Ha MOTJIOCHHE He BHOCHINCE. bosbiuHeTBO (~75%) aTOMOB
BOJIOPO/Ia BBISBIIEHBI OOBEKTHBHO, OCTaJbHbIe aTOMbl H mocaxkeHsl reomerpudecku. Bee aToMbl
BOJIOPO/Ia BKIIIOUEHBI B pacyeT ¢ (PMKCUPOBAHHBIMU ITO3UIIMOHHBIMU M TEIJIOBBIMU NapaMeTPaMH.
OKOHUATEIBHBIC 3HAYCHHs (akTopoB pacxomumoctd R1(F) = 0.0703 u Rw(F?) = 0.1500, GOF
1.017. OcraTo4nas dMEKTPOHHAs IUIOTHOCTH W3 pasHocTHOro psma dypee 0.37 n —0.43 e/A%
KoopauHaTbl aTOMOB NpUBEACHHI B TaOd. 3 (TEIUIOBBIC MapaMeTpbl aTOMOB MOXKHO ITOJYYHTb
Y aBTOPOB).

Paboma ewinonnena npu ¢unancosou noooepoicke Poccutickozo ¢ornoa
Gynoamenmanvuvix ucciedosanuil (npoexm Ne 99-03-32965).
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