
 

500 

Лaтвийcкий 
инcтитут 
opгaничecкoгo 
cинтeзa 

Первое сообщение о получении N-нитропроиз-

водных 1,3,5-триазепана (называемых также гексагидро-

1,3,5-триазепинами и 1,3,5-триазациклогептанами) было 

опубликовано в 1949 г.1 В последующие годы библио-

тека этих производных была расширена.2–6 В зависи-

мости от вводимых функциональных групп эти цикли-

ческие нитрамины рассматривались как биологически 

активные соединения5–7 или же как энергоемкие 

соединения и полупродукты для их синтеза.8,9  

Несмотря на то что работы с этими соединениями 

ведутся более 70 лет, в описании их строения спект-

ральными методами имеется множество пробелов. 

Следует отметить, что присутствие гетероатомов в 

контуре этого цикла затрудняет определение его кон-

формации стандартными методами ЯМР. Рентгено-

структурный анализ, который позволяет однозначно 

описать строение 1,5-динитро-1,3,5-триазепанов, ранее 

был проведен лишь для единственного моноцикли-

ческого соединения 110 и трех бициклических произ-

водных 2,11 3,12 и 413 (рис. 1). Семичленные циклы 

соединений 1–4 имеют конформацию несколько иска-

женного ''кресла''. При этом у соединения 1 в одной 

плоскости лежат атомы N-2, N-3, C-2 и C-4, тогда как в 

триазепановом цикле соединений 2–4 плоскости состав-

ляют другие четыре атома – N-2, N-3, C-1 и C-4 (рис. 1, 

рис. S1–S4 в файле сопроводительных материалов). 

Настоящее исследование направлено на восполнение 

дефицита спектральных и рентгеноструктурных данных 

для производных 1,5-динитро-1,3,5-триазепана. 

Одной из динамично развивающихся методологий 

синтеза сложных органических соединений является 

многокомпонентная конденсация, включающая три и 

более простых компонента.14–16 В ряду этих реакций 

заметное место занимает многокомпонентная реакция 

Манниха.17 Именно эта реакция лежит в основе подхода к 

получению 3-замещенных 1,5-динитро-1,3,5-триазепана. 

Ранее было показано, что конденсация этилен-

динитрамина 51–6 с алифатическими аминами и водным 

раствором формальдегида приводит к образованию 

циклических оснований Манниха, 3-алкил-1,5-динитро-

1,3,5-триазепанов 6. Было замечено, что основность 

аминов не влияет на направление реакции.2 Нами 

показано, что оптимизация литературной методики, 

заключающаяся в подборе концентрации реагентов и 

их соотношения, позволяет повысить как выходы, так и 

чистоту продукта-сырца, выпадающего в осадок из 
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Рисунок 1. Производные 1,5-динитро-1,3,5-триазепана, иссле-

дованные РСА.10–13 
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реакционного раствора. Конденсация проходит в воде 

при 60°С не более 15 мин. В реакцию вступают 

линейные и циклические первичные алкиламины, а 

также алкиламины, включающие различные функцио-

нальные группы, приводя к целевым триазепанам 6 

(схема 1, метод I). Эта реакция, вероятно, контроли-

руется термодинамическими факторами, обеспечивае-

мыми формированием устойчивой циклической струк-

туры. Различия в выходах обусловлены частичной 

растворимостью продуктов 6a–i в реакционной среде, 

которая меняется в зависимости от типа заместителя. 

Более удобной и эффективной оказалась реакция, в 

которой использовались не сами амины, а их соли 

(метод II). В процессе реакции анион соли (Cl–, Br–, 

HSO4
– и др.) связывается специально вводимым осно-

ванием. Хотя в качестве основания пригодны и неорга-

нические основания (NaOH, KOH, K2CO3 и т. п.), 

применение триэтиламина обеспечивает получение 

наиболее чистого продукта. Так, например, если из 

гидрохлорида этилового эфира глицина выделить 

свободное основание, а затем ввести его в реакцию, 

выход продукта 6h снижается более чем вдвое. 

Атом брома в соединении 6g может быть замещен 

при действии нуклеофилов. Так, при обработке азидом 

натрия в растворе ДМФА был получен азид 6j (схема 2). 

Выход чистого продукта составляет 60%, что 

несколько выше, чем в ранее описанном подходе, где в 

качестве исходного использовалось соединение, содер-

жащее вместо брома тозилоксигруппу (выход соедине-

ния 6j составлял 54%).4  

Tриазепаны 6a–j представляют собой бесцветные 

кристаллические соединения, хорошо растворимые в 

полярных апротонных растворителях (ДМСО, ДМФА, 

MeCN, EtOAc), хуже – в хлорорганических раствори-

телях (CH2Cl2, CHCl3, C2H4Cl2), плохо растворимы в 

воде (за исключением соединения 6f) и неполярных 

растворителях (гексан, петролейный эфир, CCl4). Их 

структуры подтверждены спектральными методами. 

Симметричный характер замещения 1,3,5-триазепа-

нового цикла упрощает спектральную картину, сокра-

щая вдвое количество характеризующих его сигналов. 

Спектры ЯМР 1Н полностью соответствуют приписан-

ным структурам. Так, cигнал (1-CH2) метиленового 

звена, расположенного между двумя атомами азота в 

цикле, фиксируется при 5.12–5.18 м. д. Сигналы прото-

нов звена CH2CH2 триазепанового цикла наблюдаются 

в более сильном поле в области 4.19–4.25 м. д. (2-CH2) 

как единый синглет. 

В спектре ЯМР 13С 1,3,5-триазепанового цикла 

имеется два характеристичных сигнала. Так, атом 

углерода С-1, расположенный между двумя атомами 

азота в цикле, имеет химический сдвиг в области 66.9–

68.9 м. д. Сигнал другого атома углерода (С-2), состав-

ляющий звено CH2CH2 триазепанового цикла, нахо-

дится в более сильном поле, при 46.4–46.9 м. д. 

Атомы азота нитрогрупп ясно видны в спектре 

ЯМР 14N, где фиксируется узкий синглет в области от  

–27.9 до –30.1 м. д.  

В ИК спектрах N,N'-динитропроизводных 6a–j 

характер поглощения как в области ~1500 см–1, так и в 

области ~1275 см–1, обусловленный присутствием 

нитраминогрупп,18 для большинства соединений пред-

ставлен серией полос. Мультиплетность, вероятно, 

обусловлена конформационной гибкостью семичлен-

ного цикла. 

Результаты рентгеноструктурного исследования 

показали, что каркас молекул соединений 6a,d,j имеет 

Схема 1 

Схема 2 
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схожее строение. Семичленный цикл имеет конфор-

мацию несколько искаженного "кресла", два атома 

азота которого, N-1,2, несущие алкильный заместитель 

и заместитель NO2 соответственно, а также два атома 

углерода C-2,4, лежат практически в одной плоскости 

(рис. 2). 

В соединениях 6a,d,j атомы азота N-2,3, связанные с 

нитрогруппами, характеризуются практически плоской 

геометрией (сумма валентных углов близка к 360°), в 

то время как атом N-1, несущий алкильный фрагмент, 

имеет промежуточное строение между плоской и 

пирамидальной геометрией (табл. 1). Это может 

объясняться наличием сопряжения в фрагменте N–NO2. 

В молекулах 6а,j эндоциклические связи N(1)–C 

близки и короче экзоциклической связи N(1)–C(5). 

С другой стороны, для молекулы 6d, несущей цикло-

пропильный заместитель, распределение связей при 

атоме N-1 иное (табл. 1) При этом длины внутрицикли-

ческих связей N–C при атомах N-2,3, связанных с 

нитрогруппами, различны. Более длинной оказывается 

та связь N–C, атом углерода которой в большей 

степени выходит из плоскости фрагмента N–NO2. 

Отмеченные детали экспериментально зафиксирован-

ного распределения длин связей согласуются с рас-

считанными для изолированных молекул (файл сопро-

водительных материалов, табл. S1 и S2, описание рас-

четов дано ниже). Это дает основание полагать, что 

геометрия рассматриваемых молекул в значительной 

мере определяется совокупностью внутримолекуляр-

ных взаимодействий, наиболее значимым из которых, 

по-видимому, является эффект сопряжения в фраг-

менте N–NO2. 

Анализ приведенных здесь экспериментальных 

данных с учетом ранее известной информации 

позволяет сформулировать ряд вопросов, связанных со 

строением 3,6-динитро-1,3,6-триазепанового каркаса. 

1. Какая конформация является наиболее устой-

чивой? 

2. Насколько велика разница в энергии между конфор-

мациями? 

3. Зависит ли наблюдаемая конформация от замес-

тителя при атоме N-1? 

Для ответа на поставленные вопросы мы провели 

квантово-химические расчеты молекул 1, 6a,d,j исполь-

зуя в качестве начальной геометрии триазепанового 

цикла все три экспериментально обнаруженные кон-

формации. Для удобства обозначим конформации как 

К1 (соединения 6a,d,j), К2 (соединение 1) и К3 (соеди-

нения 2–4). Расчеты проводили по программе Gaussian19 в 

приближение M052X/aug-cc-pvtz, использованном нами 

ранее для анализа структурных и энергетических харак-

теристик полинитросоединений и гетероциклов.20–23 

Как оказалось, оптимизация геометрии в расчетах, 

где в качестве начальной конформации использовалась 

К3, приводят к структурам с конформацией К1 или К2. 

Рисунок 2. Молекулярные структуры соединений 6a,d,j в 

представлении атомов эллипсоидами тепловых колебаний с 

50% вероятностью. Справа показан вид этой же молекулы 

(вид спереди), дающий наглядное отображение конформации 

цикла (атомы водорода опущены). 

Таблица 1. Основные геометрические параметры молекул 

6a,d,j по данным РСА. 

Параметр 
Соединение 

6a 6b 6j 

Сумма углов при атоме азота, град. 

N-1 343.5(3) 343.3(2) 344.9(4) 

N-2 358.3(3) 355.0(2) 356.8(4) 

N-3 359.7(3) 358.8(2) 359.5(4) 

Длина связи, Å 

N(1)–C(1) 1.4383(15) 1.4427(13) 1.439(2) 

N(1)–C(4) 1.4390(15) 1.4465(13) 1.442(2) 

N(1)–C(5) 1.4638(15) 1.4420(13) 1.470(2) 

N(2)–C(1) 1.4783(14) 1.4807(13) 1.476(2) 

N(2)–C(2) 1.4621(14) 1.4605(13) 1.465(2) 

N(2)–N(4) 1.3556(13) 1.3587(13) 1.358(2) 

N(3)–C(3) 1.4742(15) 1.4708(13) 1.471(2) 

N(3)–C(4) 1.4868(14) 1.4793(13) 1.481(2) 

N(3)–N(5) 1.3515(15) 1.3559(12) 1.353(2) 
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Это означает, что К3 является неустойчивой конфор-

мацией для производных 1,5-динитро-1,3,5-триазепана 

и может реализоваться только при наличии конформа-

ционных ограничений, например при аннелировании 

по связи С(2)–С(3) второго цикла, как в соединениях 2–4. 

При расчетах, которые стартуют как из конформации 

К1, так и из конформации К2, конформации всех 

четырех моноциклических молекул в ходе оптимиза-

ции не изменяются. Все восемь полученных конформе-

ров соответствуют минимумам энергии, что подтверж-

дается отсутствием мнимых частот. Проведенные 

расчеты позволили сравнить энергии конформаций К1 

и К2 для соединений 1, 6a,d,j (табл. 2). 

Как ясно видно по табл. 2, разница в энергиях 

конформеров К1 и К2 соединений 6a,d,j не превышает 

3 ккал/моль, причем конформация К1, наблюдаемая 

экспериментально, энергетически более выгодна. 

Сравнительный анализ молекулярных геометрий этих 

соединений также не указывает на какие-либо замет-

ные изменения (файл сопроводительных материалов, 

табл. S1 и S2). Лишь атом N-3 в конформации К2 имеет 

слегка более пирамидальное строение. Различие в 

конформационных энергиях соединения 1 более 

заметное. Более выраженным оказывается и разница в 

длинах связей (табл. S1 и S2). В особенности следует 

отметить значительное удлинение связи N–N в фраг-

менте N–N=O (с 1.318 до 1.335 Å), что соответствует 

снижению сопряжения при переходе от конформации 

К2 (наблюдаемой экспериментально) к конформации 

К1. Это, по-видимому, и оказывает более заметное 

влияние на различие в конформационных энергиях. 

Таким образом, строение изученных соединений в 

кристалле определяется в большей степени взаимо-

действиями внутри молекул. Учитывая небольшое 

различие в конформационных энергиях для соединений 

1, 6a,d,j можно ожидать образования конформацион-

ных полиморфов. 

В заключение отметим, что усовершенствованный 

метод синтеза 3-алкил-1,5-динитро-1,3,5-триазепанов 

позволил расширить круг этих соединений. Собранная 

коллекция спектральных характеристик (ИК спектры, 

спектры ЯМР 1H, 13C и 14N), рентгеноструктурное 

исследование трех 1,3,5-триазепанов, а также привле-

чение расчетных методов для оценки конформацион-

ных особенностей их строения создало надежную базу 

для облегчения идентификации соединений этого типа. 

Экспериментальная часть 

ИК спектры зарегистрированы на спектрометре 

Bruker ALPHA в таблетках KBr. Спектры ЯМР 1Н, 13C 

и 14N зарегистрированы на спектрометре Bruker 

AМ-300 (300, 75 и 22 MГц соответственно) в ДМСО-d6, 

внутренний стандарт – остаточные сигналы недейтери-

рованного ДМСО (δ 2.50 м. д. для ядер 1Н и δ 39.5 м. д. 

для ядер 13C). Для спектров ЯМР 14N внешний стандарт – 

MeNO2 (δ 0 м. д.). Элементный анализ выполнен на 

приборе PerkinElmer Series II 2400. Температуры 

плавления определены в плавильном блоке Gallenkamp 

и не исправлены. Контроль за ходом реакций и 

чистотой полученных соединений осуществлен мето-

дом ТСХ на пластинах Sorbfil 60 F254. 

Коммерческие первичные амины и их соли исполь-

зованы без дополнительной очистки. Этилендинитр-

амин 5 синтезирован по литературной методике.24 

Синтез триазепанов 6a–i из первичных аминов 
(общая методика). Метод I. Перемешиваемую суспен-

зию 1.5 г (10.0 ммоль) этилендинитрамина 5 и 1.3 мл 

(22.0 ммоль) 35% водного раствора формальдегида в 

30 мл H2O нагревают до 60°С и выдерживают при этой 

температуре до гомогенизации (~5 мин). К образовав-

шемуся раствору добавляют 10.0 ммоль амина и выдер-

живают до завершения реакции (5–15 мин, контроль 

методом ТСХ, элюент CCl4–MeCN, 3:1). Реакционную 

смесь охлаждают до 20°С. Выпавший осадок продукта 

отфильтровывают, промывают 5 мл холодной H2O, 

5 мл холодного EtOH, 5 мл холодного Et2O и пере-

кристаллизовывают из подходящего растворителя.  

Синтез триазепанов 6g–i из солей первичных 

аминов (общая методика). Метод II. Перемешиваемую 

суспензию 1.5 г (10.0 ммоль) этилендинитрамина 5 и 

1.3 мл (22.0 ммоль) 35% водного раствора формальде-

гида в 30 мл H2O нагревают до 60°С и выдерживают 

при этой температуре до гомогенизации (~5 мин). К 

образовавшемуся раствору по каплям добавляют 

раствор 10.0 ммоль соли амина и 1.01 г (10.0 ммоль) 

Et3N в 5 мл H2O. Далее обрабатывают по методу I. 

3-Метил-1,5-динитро-1,3,5-триазепан (6a). Выход 

1.56 г (76%), бесцветные кристаллы, т. пл. 144–145°C 

(C2H2Cl2) (т. пл. 156°C2), Rf 0.3 (CH2Cl2). ИК спектр, 

ν, см–1: 3042, 2962, 1518, 1499, 1467, 1436, 1392, 1349 

1318, 1299, 1250, 1235, 1050, 1000, 953. Спектр ЯМР 1H, 

δ, м. д.: 2.38 (3H, с, CH3); 4.22 (4H, с, 2-CH2); 5.12 (4H, 

с, 1-CH2). Спектр ЯМР 13С, δ, м. д.: 37.2; 46.3 (C-2); 68.9 

(C-1). Спектр ЯМР 14N, δ, м. д.: –28.3. 

1,5-Динитро-3-этил-1,3,5-триазепан (6b). Выход 

1.73 г (79%), бесцветные кристаллы, т. пл. 159–160°C 

(C2H2Cl2) (т. пл. 138–140°С2), Rf  0.25 (CH2Cl2). 

ИК спектр, ν, см–1: 3041, 2984, 2943, 1502, 1395, 1305, 

1266, 1175, 1071, 958, 900, 703. Спектр ЯМР 1H, δ, м. д. 

(J, Гц): 1.08 (3H, т, J = 7.1, CH3); 2.60 (2H, к, J = 7.1, 

CH2CH3); 4.19 (4H, с, 2-CH2); 5.16 (4H, с, 1-CH2). 

Спектр ЯМР 13С, δ, м. д.: 12.9; 43.5; 46.8 (C-2); 67.5 

(C-1). Спектр ЯМР 14N, δ, м. д.: –28.6. 

3-Aллил-1,5-динитро-1,3,5-триазепан (6c). Выход 

1.39 г (60%), бесцветные кристаллы, т. пл. 127–128°C 

(C2H2Cl2), Rf 0.4 (CH2Cl2). ИК спектр, ν, см–1: 3036, 

3001, 2977, 1506, 1469, 1311, 1293, 1269, 1234, 1166, 

1131, 961, 939, 888,758, 714. Спектр ЯМР 1H, δ, м. д. 

(J, Гц): 3.25 (2H, д, J = 6.1, CH=CH2); 4.22 (4H, с, 

2-CH2); 5.16 (4H, с, 1-CH2); 5.20 (2H, д, J = 6.1, 

Таблица 2. Относительные энергии (ккал/моль) 

конформеров К1 и К2 для молекул соединений 1, 6a,d,j 

Конформация 
Соединение 

6a 6d 6j 1 

К1 0 0 0 4.6 

К2 1.4 2.4 2.9 0 
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NCH2CH); 5.71–5.84 (1H, м, CH=CH2). Спектр ЯМР 13С, 

δ, м. д.: 46.4 (C-2); 51.9; 67.2 (C-1); 118.4; 133.6. Спектр 

ЯМР 14N, δ, м. д.: –28.9. Найдено, %: C 36.60; H 5.72; 

N 30.14. C7H13N5O4. Вычислено, %: C 36.36; H, 5.67; 

N 30.29. 

1,5-Динитро-3-циклопропил-1,3,5-триазепан (6d). 

Выход 1.69 г (73%), бесцветные кристаллы, т. пл. 173–

175°C (C2H2Cl2) (т. пл. 137–175°С3), Rf  0.3 (CH2Cl2). 

ИК спектр, ν, см–1: 3030, 3011, 1504, 1473, 1298, 1266, 

1172, 991, 942, 900, 758, 712. Спектр ЯМР 1H, δ, м. д.: 

0.51–0.58 (4H, м, 2CH2); 1.90–1.96 (1H, м, NCH); 4.25 

(4H, с, 2-CH2); 5.15 (4H, с, 1-CH2). Спектр ЯМР 13С, 

δ, м. д.: 8.5; 30.7; 46.9 (C-2); 67.9 (C-1). Спектр ЯМР 14N, 

δ, м. д.: –28.8. 

1,5-Динитро-3-циклогексил-1,3,5-триазепан (6e). 

Выход 2.1 г (77%), бесцветные кристаллы, т. пл. 125–

126°C (C2H2Cl2) (т. пл. 127°С1), Rf  0.35 (CH2Cl2). 

ИК спектр, ν, см–1: 2953, 2929, 2861, 1526, 1482, 1464, 

1306, 1273, 950, 687, 575. Спектр ЯМР 1H, δ, м. д.: 0.99–

1.25 (5H, м) и 1.52–1.69 (5H, м, 5CH2); 2.67–2.73 (1H, м, 

NCH); 4.17 (4H, с, 2-CH2); 5.15 (4H, с, 1-CH2). Спектр 

ЯМР 13С, δ, м. д.: 25.6; 31.6; 46.9 (C-2); 59.1; 66.9 (C-1). 

Спектр ЯМР 14N, δ, м. д.: –30.1. 

2-(1,5-Динитро-1,3,5-триазепан-3-ил)этанол (6f). 

Выход 1.99 г (85%), бесцветные кристаллы, т. пл. 106–

107°C (C2H2Cl2) (т. пл. 104–105°С2), Rf  0.15 (CCl4–

MeCN, 3:1). ИК спектр, ν, см–1: 3412, 3063, 2963, 1518, 

1469, 1310, 1291, 1271, 1240, 952, 941, 889, 720. Спектр 

ЯМР 1H, δ, м. д. (J, Гц): 2.67 (2H, т, J = 6.0, CH2OH); 

3.49 (2H, т, J = 5.9, NCH2CH2); 4.20 (4H, с, 2-CH2); 5.16 

(4H, с, 1-CH2). Спектр ЯМР 13С, δ, м. д.: 46.9 (C-2); 

51.9; 58.5; 68.5 (C-1). Спектр ЯМР 14N, δ, м. д.: –28.5. 

3-Бромэтил-1,5-динитро-1,3,5-триазепан (6g). Выход 

0.95 г (32%, метод I), 2.38 г (80%, метод II), бесцветные 

кристаллы, т. пл. 126–128°C (C2H2Cl2), Rf 0.4 (CH2Cl2). 

ИК спектр, ν, см–1: 3036, 3009, 1514, 1471, 1398, 1318, 

1300, 1274, 1246, 1231, 1000, 952, 721. Спектр ЯМР 1H, 

δ, м. д. (J, Гц): 3.03 (2H, т, J = 6.6, CH2Br); 3.62 (2H, т, 

J = 6.6, CH2CH2); 4.21 (4H, с, 2-CH2); 5.17 (4H, с, 1-CH2). 

Спектр ЯМР 13С, δ, м. д.: 31.2; 46.9 (C-2); 51.2; 67.8 

(C-1). Спектр ЯМР 14N, δ, м. д.: –28.5. Найдено, %: 

C 24.09; H 3.97; N 23.60. C6H12BrN5O4. Вычислено, %: 

C 24.18; H 4.06; N 23.49. 

Этил-2-(1,5-динитро-1,3,5-триазепан-3-ил)ацетат 

(6h). Выход 1.16 г (42%, метод I), 2.41 г (87%, метод II), 

бесцветные кристаллы, т. пл. 136–137°C (C2H2Cl2) 

(т. пл. 135–136°С5), Rf  0.35 (CH2Cl2). ИК спектр, ν, см–1: 

3030, 3012, 2981, 1742, 1518, 1324, 1303, 1275, 1246, 

1203, 1164, 979, 759. Спектр ЯМР 1H, δ, м. д. (J, Гц): 

1.16 (3H, т, J = 7.1, CH3); 3.74 (2H, с, NCH2CO); 4.02 

(2H, к, J = 7.1, CH2CH3); 4.22 (4H, с, 2-CH2); 5.18 (4H, с, 

1-CH2). Спектр ЯМР 13С, δ, м. д.: 14.4; 46.9 (C-2); 53.5; 

60.9; 68.0 (C-1); 170.9. Спектр ЯМР 14N, δ, м. д.: –27.9. 

1,2-Бис(1,5-динитро-1,3,5-триазепан-3-ил)этан (6i). 

Выход 1.77 г (88%, метод I), 1.92 г (94%, метод II), 

бесцветные кристаллы, т. пл. 220–221°C (MeCN) (т. пл. 

202–204°С25), Rf  0.15 (CCl4–MeCN, 3:1). ИК спектр, 

ν, см–1: 3009, 1513, 1495, 1471, 1395, 1339, 1308, 1283, 

1249, 1158, 953, 716. Спектр ЯМР 1H, δ, м. д.: 2.79 (4H, 

с, NCH2CH2N); 4.20 (4H, с, 2-CH2); 5.15 (4H, с, 1-CH2). 

Спектр ЯМР 13С, δ, м. д.: 46.6; 46.9 (C-2); 68.1 (C-1).  

3-(2-Азидоэтил)-1,5-динитро-1,3,5-триазепан (6j). 

Смесь 1.49 г (5.0 ммоль) соединения 6g и 0.98 г 

(15.0 ммоль) NaN3 в 10 мл безводного ДМФА пере-

мешивают при 20°С в течение 24 ч. Затем реакционную 

смесь выливают в 100 мл H2O, выпавший осадок 

отфильтровывают, промывают H2O, высушивают на 

воздухе и перекристаллизовывают из МеOH. Выход 

0.78 г (60%), бесцветные кристаллы, т. пл. 102–104°С 

(т. пл. 115–117°С4), Rf 0.35 (CH2Cl2). ИК спектр, ν, см–1: 

3035, 3013, 2973, 2160, 2111, 2081, 1637, 1513, 1470, 

1457, 1396, 1313, 1288, 1267, 1239, 1167, 1071, 1054, 

1020, 987, 950, 889, 810, 795, 758, 708. Спектр ЯМР 1H, 

δ, м. д. (J, Гц): 2.85 (2H, т, J = 11.6, CH2N3); 3.46 (2H, т, 

J = 11.6, CH2CH2); 4.22 (4H, с, 2-CH2); 5.18 (4H, с, 1-CH2). 

Спектр ЯМР 13C, δ, м. д.: 46.9 (C-2); 48.1; 48.8; 67.8 

(C-1). Спектр ЯМР 14N, δ, м. д.: –28.8 (NO2). Найдено, %: 

C 27.75; H 4.67; N 42.99. C6H12N8O4. Вычислено, %: 

C 27.69; H 4.65; N 43.06. 

Рентгеноструктурный анализ соединений 6a,d,j 

проведен на дифрактометре APEX II CCD (λ(MoKa) = 

= 0.71073 Å, графитовый монохроматор, ω-скани-

рование) при 120K. Структуры расшифрованы прямым 

методом и уточнены полноматричным МНК в анизо-

тропном приближении для неводородных атомов по 

F2
hkl. Положения атомов водорода рассчитаны геомет-

рически и уточнены по модели ''наездник''.  

Кристаллы 6a (C5H11N5O4) триклинные, пространствен-

ная группа P1: a 6.4413(3), b 6.4716(3), c 10.8158(5) Å; 

α 76.688(2), β 82.944(2), γ 74.698(2)°; V 422.27(3) Å3; Z 2, 

M 205.19; dвыч 1.614 г·см–3. wR2 0.0978 рассчитан по 

F2
hkl для всех 2028 независимых отражений с 2θ < 56.0° 

(GOF 1.143, R 0.0346 рассчитан по Fhkl для 1666 отра-

жений с I > 2σ(I)). 

Кристаллы 6d (C7H13N5O4) моноклинные, простран-

ственная группа P21/n: a 7.7740(5), b 12.1392(7), 

c 11.4727(7) Å; β 109.597(2)°; V 1019.97(11) Å3; Z 4; 

M 231.22; dвыч 1.506 г·см–3. wR2 0.1024 рассчитан по 

F2
hkl для всех 2674 независимых отражений с 2θ < 57.7° 

(GOF 1.131, R 0.0356 рассчитан по Fhkl для 2118 отра-

жений с I > 2σ(I)). 

Кристаллы 6k (C6H12N8O4) триклинные, пространствен-

ная группа P1: a 6.2018(8), b 8.9288(12), c 10.6645(14) Å; 

α 108.651(4), β 91.584(4), γ 99.920(4)°; V 548.99(13) Å3; 

Z 2; M 260.24; dвыч 1.574 г·см–3. wR2 0.0908 рассчитан по 

F2
hkl для всех 2238 независимых отражений с 2θ < 52.8° 

(GOF 1.089, R 0.0371 рассчитан по Fhkl для 1645 отра-

жений с I > 2σ(I)). 

Полные данные РСА соединений 6a,d,j депониро-

ваны в Кембриджском банке структурных данных 

(депоненты ССDС 2184534, ССDС 2184533 и ССDС 

2184535 соответственно). 

 

Файл сопроводительных материалов, содержащий 

физико-химические характеристики продуктов, геомет-

рические параметры молекул и их общий вид в разных 

ракурсах, а также спектры ЯМР, доступен на сайте 

журнала http://hgs.osi.lv 
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