
C6H4, С SНз N); 9,11 (1H, д , J=12,5 Гц , =CH-); 12,5 м . д . (1Н , д , Т = 12,5 Гц , NH). Найдено , %: 

C 67,16; H 4,77; N 14,81.. С 21Н 18N40 з .  Вычислено ,  %: С  67,37; H 4,85; N 14,96. 

VH.  Выход  78 %.  Т  240...241N°C (из  толуола ).  HK  спектр : 1717, 1685, 1663, 1580, 1576, 

1570, 1540 см  1 .  Спектр  ПМР  (СДС 1з ): 2,25 (ЗН , c, СНз ); 6,75...8,05 (11Н , м , 2С 6Н 4, С SНЗ N); 8,79 

(1H, д , J= 13,0 Гц , =СН -); 10,87 м . д . (1 Н , д , J= 13,0 Гц , NH). Hайдено , %: C 70,33; H 3,77; 

N 13,49. Сг 4Н 1ь N4Оз .  Вычислено , %: C 70,58; H 3,95; N 13,72. 

VIц . Выход  51%.  Т  226...227 °С  (из  толуола ). Hk спектр : 1748, 1690, 1684, 1624, 1616, 

1569 см  1 . Спектр  HMP (СДС 1з ): 1,73 (6H, c, 2СНз ); 2,27 (ЗН , c, СНз ); 7,1 З ...8, З 1 (7H, м , СбН 4, 

СьНз N); 9,27 (1 Н , д , J=13,0 Гц , =СН -); 11,43 м . д . (1Н , д , J=13,0 ГУд , NH). Найдено , %: С  61,85; 

H 4,40; N 13,70. C21H18N40s•  Вычислено , %: C 62,06; Н 4,46; N 13,79. 

2-Meтил -3-{б -[ 1 - (2-пи pидил )-3-метнл -4-хл ор  6,7 -дигидроиндазол -5-илм eт eн aл ] амино -  

2- п  и  p и  д  и  л } - 4 - 3 (Н ) - хиназолин  (IX).  Кипятят  15 мин  2 ммоль  амина  Iц  и  2 ммоль  1-(2- 

пиридил ) -3-метил -4-хлор -5-формил -6, 7-дигидроиндазола  ж  15 мл  метанола .  Охлаждают , осадок  

IX отфильтровывают  и  перекристаллизовьшают  из  метанола . Выход  75 %. Тпл  198...200 °С . ИК  

спектр : 1695, 1615, 1570, 1530 см  1 . Спектр  Г IМР  (СДС 1з ): 2,30 (ЗН , c, С Hз ); 2,57 ( З H, c, CНз ); 

3,05...3,53 (4Н , м , 2СНг ); 7,18...8,47 ( Г 1Н , м , СьН 4, C5H3N); 9,34 м . д . (1H, c, =CH-).  Найдено , 

%: C 66,06; H 4,30; С 16,98; N 19,30. С 2SН 22С 1N70. Вычислено , %: C 66,20; H 4,37; С 16,98; N 19,30. 

Работа  финансировалась  Латвийским  советом  по  науке  ( гранп iы  
96.0545, 96.0565). 
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РЕАКТТИЯ  
2,2,4,5 ' 1 'ЕТРАМЕТИЛ -I ,3-ДИОКСА -2-СИЛАЦИКЛОГЕКСАНА  

C ХЛОРИСТЫ M ТИОНИЛОМ  

Реакциивзаимопревращения  шестичлениых  1 ,3,2-гетероциклов  являются  

удобным  инструментом  для  оценки  их  сравнительной  термодинамической  ста -

бильности  й  позволяют  проследить  за  стереокимией  образования  и  раскрытия  

кольца . Ранее  [1 ] нами  было  показано , что  взаимодействие  2,2,4,5-тетраме -

тил -1, З -диокса -2-силациклогексана  (I) c ациклическим  борным  эфиром  при -

водит  к  диоксаборинану  аналогичного  стереоизомерного  состава . Настоящее  

842 



сообщение  посвящено  изучению  стереохимии  ре aкции  эфира  I c хлористым  
тионилом . Методом  ГЖХ  показано , что  в  результате  образуется  4,5-диметил -
1,3,2-диоксатиан -2-оксид  (II). 

О  
* 	 + S0c1 

	

, 	снз  
О  

О  
.,,

5=0 + ( сн 3)*S1c1, 
/ 
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СН 3 	 СН 3  
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Через  З  ч  перемешивания  эквимолярнгй  смеси  исходиых  соединений  в  
инертной  атмосфере  при  комнатной  температуре  соотношение  циклических  
эфиров  I и  II, по  д aнным  ГЖХ , примерно  25:75 й  не  менялось  в  течение  даль -
нейших  24 ч . Исходный  кремниевый  эфир  I синтезирован  реакцией  бис (ди -
этиламино ) диметилсилана  с  2-метил -1  ,3-бутандиолом  (эритро —треб , 50:50 
[2  3)  с  соотношением  цис —транс -изомеров  50:50  [3].  Стереоизомерныйсостав  

циклического  сульфита  II в  пределах  ошибки  измерения  площадей  пиков  на  

хроматограмме  (}З  %) соответствует  таковому  для  эфира  I и  образца  соедине -

ния  II, пол yченного  встречным  синтезом  из  хлористого  тионила  и  2-метил -  1,  3-

бутандиола  [4].  Таким  образом , взаимодействие  хлористого  тионила  c кремни -

евым  эфиром  I проходит  стереоспецифично , a последний  в  условиях  данной  

реакции  менее  термодинамически  стабилен , чем  циклический  сульфит  II. 
Анализ  методом  ГЖХ  проводили  на  приборах  ЛХМ -80 (детектор  — катарометр , колонка  4 х  

2000 мм , стационарная  фаза  5% DC-550 на  носителе  Chromaton N-AW-HNDS, газ -носитель  —

гелий ) и  цвет -126 с  пламенно -ионизационным  детектором , колонка  4 Х  3000 мм , стационарная  

фаза  5%  ОУ -17 на  носителе  Chromaton N-Super, газ -носитель  — аргон . Определение  качествен -

ного  состава  реакционной  смеси  проводили  c помощью  свидетеля  — циклического  сульфита  п , 

пол yченного  встречным  синтезом . Конфигурационное  отнесение  соединений  I и  ц  выполнено  в  

работах  [3, 4] соответственно . 
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