
 143 

Для анализа реакционной смеси и чистоты выделенного соединения 2 использо-
вали жидкостный хроматограф Agilent 1100 c детекторами DAD, ELSD Sedex 75, 
совмещенный с масс-спектрометром Agilent LC/MSD VL, ионизация электро-
распылением. 

Исходную четвертичную соль 1 получали кватернизацией спиро-N-метилгек-
сагидробензо[f]изохинолин-1,2'-(тетрагидронафталин-1'-она) хлорацетонитрилом 
(кипячение в дихлорметане, 5 ч); выход 68%; т. пл. 174–175 С. Масс-спектр, m/z 
(ВЭЖХ-МС, ионизация протонами): 369 [M–Cl]+. Найдено, %: Cl 8.97; N 6.52. 
C25H25ClN2O. Вычислено, %: Cl 8.77; N  6.92. M 404.5. 

Спиро-3,4,5,6-тетрагидро-2Н-бензо[h]хромен-2,2'-(1',2',3',4'-тетрагидрона-
фталин-1'-он) (2). К суспензии 0.5 г (1.2 ммоль) соли 1 во влажном диоксане 
добавляют при перемешивании 0.32 мл (3.7 ммоль) влажного триэтиламина. 
Полученную смесь кипятят 20 ч. Осадок отделяют, фильтрат упаривают и остаток 
хроматографируют на колонке с SiO2 в системе гексан–этилацетат с градиентом 
от 1 : 0 до 1 : 10. Выделяют 0.16 г (40%) соединения 2 в виде бесцветных 
кристаллов, т. пл. 103–105 °С (т. пл. 103–105 °С [4]). ИК спектр, ν, см–1: 1677 
(C=О), 1622 (С=С). Спектр ЯМР 1Н, δ, м. д. (J, Гц): 1.89 и 2.40 (1Н каждый, оба м, 
СН2); 2.17–2.27 (6Н, м, СН2); 2.76 (2Н, т, J = 8.0, СН2); 3.09 и 3.22 (1Н каждый, 
оба м, СН2); 7.07 (3Н, м, Н аром.); 7.20 (1Н, м, Н аром.); 7.37 (2Н, м, Н аром.); 7.55 
(1Н, т, J = 7.2, Н-6'); 7.88 (1Н, д, J = 7.6, Н-8'). Масс-спектр, m/z: 317 [М+Н]+ 
(ионизация протонами). Вычислено: М 316. 
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ОРИГИНАЛЬНЫЙ  МЕТОД  СИНТЕЗА  ХИНАЗОЛИНОВ 
 

Ключевые слова: азид натрия, анизол, ПФК, 1,3,5-триазин, фенол, хиназо-
лины, аминирование. 
 

Хиназолины – хорошо известный класс гетероциклических соедине-
ний, для которых разработано значительное количество методов синтеза 
(см., например [1]). Тем не менее, методы, включающие образование 
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связей N(1)–C(8a) и С(4)–C(4a), до сих пор не были известны. В настоя-
щей работе мы предлагаем такой метод, основанный на недавно найден-
ной комбинации реагентов NaN3/ ПФК* [3]. Оказалось, что реакция 1 ммоль 
фенола 1a или анизола 1b и 1.1 ммоль NaN3 в 2–3 г ПФК при 55–60 °C 
в течение 3 ч (контроль ТСХ) с последующим добавлением  1.5 ммоль 
1,3,5-триазина и нагреванием ещё 4 ч при 90–100 °C приводит к хиназо-
линам 2a,b с выходами 49 и 54% соответственно. 
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Вероятно, реакция протекает через следующую последовательность 
стадий: 
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____________ 
*  Использована ПФК с 86% содержанием P2O5, полученная по методике [2]. 
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В результате взаимодействия азида натрия в ПФК с активированным 
ареном образуется интермедиат 3 [3], который в результате реакции с 
1,3,5-триазином превращается в соединение 4. Последнее разлагается, 
образуя N-(ариламино)триазин 5, который в результате раскрытия цикла и 
последующего внутримолекулярного электрофильного замещения даёт 
производное хиназолина 6. В результате отщепления формамидина от 
соединения 6 образуются целевые хиназолины 2. 

Спектры ЯМР записаны на приборе Bruker WP-200 (200 МГц), внутренний 
стандарт ТМС. Контроль протекания реакций и индивидуальности синтезирован-
ных соединений осуществлялся на пластинках Silufol UV-254 в этилацетате. 

Реакционную смесь обрабатывают 50 мл воды, фильтруют, фильтрат экстраги-
руют этилацетатом (3  50 мл). Водный слой подщелачивают раствором аммиака 
до pH 9–10. Выпавший осадок или масло экстрагируют этилацетатом (3  50 мл). 
Растворитель упаривают. Полученные соединения очищают 
перекристаллизацией. 

6-Гидроксихиназолин (2a). Выход 0.072 г (49%). Т. пл. 237–239 °C (из воды). 
(т. пл. 239 °C [1]). Спектр ЯМР 1H (ДМСО-d6), , м. д. (J, Гц): 7.61 (1H, д. д, 
J = 9.1, J = 2.5, H-7); 7.99 (1H, д, J = 9.1, H-8); 8.14 (1H, д, J = 2.5, H-5); 9.18 (1H, с, 
H-4); 9.28 (1H, с, H-2). Найдено, %: C 65.71; H 4.17; N 19.14. C8H6N2O. 
Вычислено, %: C 65.75; H 4.14; N 19.17. 

6-Метоксихиназолин (2b). Выход 0.086 г (54%). Т. пл. 71–72 °C (из петро-
лейного эфира)  (т. пл. 71 °C [1]). Спектр ЯМР 1H (CDCl3), , м. д. (J, Гц): 3.95 
(3H, c, ОCH3); 7.13 (1H, д, J = 2.5, H-5); 7.56 (1H, д. д, J = 9.2, J = 2.5, H-7); 7.94 
(1H, д, J = 9.2, H-8); 9.21 (1H, с, H-4); 9.29 (1H, с, H-2). Найдено, %: C 67.45; 
H 5.05; N 17.51. C9H8N2O. Вычислено, %: C 67.49; H 5.03; N 17.49. 

 
Работа выполнена при финансовой поддержке Российского фонда 

фундаментальных исследований (грант № 10-03-00193а). 
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