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МЕЖФА 3НО -КАТАЛИТИЧ EС KИЙ  СИ HТ EЗ  СИЛИЛЬНЫХ  
П PОИЗВОД HЫХ  ГЕТЕРОЦИКЛИУЕСКИХ  ТИОЛОВ * 

Реакции  гетероароматических  меркаптанон  c триалкилсилилалкилиодидами  
в  двухфазной  каталитической  системе  тв . К 2СО 3/18-краун -6/тол yол  при  111 °C 
селективно  приводят  к  образованию  соответствующих  (триалкилсилилалкил ) тио -
гетаренов . 6-Меркаптопурин  в  присутствии  двух  эквивалентов  aлкилирующег o 
агента  дает  S,N-диалкилиронанные  производные . 

Гетероароматические  сульфиды  представляют  интерес  как  биологически  
активные  соединения . Например , пиридилспльфиды  имеют  ди yретическ yю  
[1], антиязвенную  [1-4], п pотивовосп aлительную  [1, 5], анальгетическую  
[6,  7],  антидепрессантную  [8],  антигипертоническую  [9,  10],  кардиопротек -
торн yю  [11],   глюконеогенетически -ингибиторную  [12],   лейкотриенантаго -
нистическую  [13],  антикоагулянтную  [14],  радиопротекторную  [15],  
антибактериальную  [16,  17],  антитуберкулезную  [18],  антимикотическую  
[ 1 9],   фунгицидную  [20-22],  эндопаразитицидную  [23],  инсектицидную  
[24-26],  пестицидную  [27],  гербицидную  [28-321  активность . Хинолино -
вые  сульфиды  имеют  противоопухолевую  [33,  34],  лейкотриенантагонисти -
ческую  [35],  антиспазматическую  [36],  антитромбозную  [37],  5-гидрокси - 
триптаминантагонистическую  [38], протеиназингибиторную  [39], седатив - 
ную  [40],  анальгетическую  и  противовоспалит eльн yю  [41,  42],  
антибактериальную  [43-46], антималярийную  [47], радиопротекторную  
[48],  гербицидную  [49,  50 ],  инсектицгщную  [50],  фунгицидную  [51 ] 
активность . Y сульфидов  пиримидинов  недавно  обнаружена  НГ J-1 [52 ] и  
протеинкиназы  [53]  ингибиторная  активность . 

Гетероароматические  S-эфиры  обычно  получали  реакцией  соответствую - 
щих  гетарилмеркаптанов  c алкилгалогенидами  в  присутствии  водного  
раствора  КОН  [43],  NaOH [52 ] или  NaH в  диметипформамиде  [38].  Недавно  
мы  показали  возможность  получения  пиридилсульфидов  из  ацетилтиопири - 
динов  в  межфазно -каталитической  (МФК ) системе  алкилгалогенид / тв . 
КОН /18-краун -6/бензол  [54]. 

Нами  разработан  новый  МФК  метод  синтеза  (триалкилсилилалкил ) тио -
гетаренов  VII-XII для  исследования  их  в  качестве  агентов , понижающих  
уровень  холестерина . Так , гетероароматические  меркаптаны  I-V в  МФК  
системе  триалкилгитилалтгилиодид  (R 1 R2R3Si(СН 2) п I, п  = 1, 3)/ тв . К 2СО 3/ 
18-краун -6/толуол  при  111 °C селективно  дают  соответствующие  силильные  
производные  тиолов  VII-Х Iа-г  (таблица ) . 

I(CH2) пSiR1R2R3  / К 2СО д  / 18-сто wn-6 	 i 2 з  
.  HetS(СН SiR R R 

PhMc / 111 °C 
VIi-XIa-r 

* Посвящается  100-летию  co дня  рождения  академика  А . Н . Несмеянова . 
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Одн aко  реакция  6-меркаптопурина  VI в  присутствии  двух  эквивалентов  
апкилирующего  агента  (R 1 R2R3Si(СН 2) nI) в  двухфазной  каталитической  
системе  тв . К 2СО 3/ 18 -краун -6/ толу oл  приводит  к  соответствующим  S,N-ди -
алкилированным  производным  XIIa,6,r ( см . таблицу  и  экспериментальную  
часть ). 

Полученные  в  работе  (триалкилсилилалкил ) тиогетаренът  идентифициро -
вавгы  методами  ПМР  и  масс -спектроскопии  (см . экспериментальную  часть ). 

Синтез  силильнык  производиых  гетероциклическин  тиолов  
(HetSн /R1R2R3Si (С di2) п 1/кгСОз /18-к pа yн - б , 1 : 1 : 2,5.: 0,1) 

Исход - 
ный  
тйол  
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peak-  

ции , ч  
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8 V1Ia 81 

2-Пи pидил  8iMe3 8 V116  66 

2-Пиридил  1-Метил - 10 VПв  40 
1  -силациклоПеВТил  

2-Пиридил  1-Метил - 9 VIIr 60 
1  -силациклогексмл  

2-Пиримидил  8гМез  9 VIП a 46 

2-Пиримидил  8гМез  9 VII16 77 

2-Пиримидил  1 -Метил - 8 VIIIв  92 
1  -силацихлоПентил  

2-Пиримидил  1-Метил - б  VШг  73 
1  -силациклогекс uл  

2-(1-Метил - 
имидазолил ) 

8цtilез  6 IXa 59 

н
  

-i*i 2-(1-Метил - 
иигидазолил ) 

8iMeз  8 IХб  61 

8-Хинолил  8гМез  7 Ха  45 

8-Хинолил  8гМез  7 Хб  33 

8-Хинолкп  1 -Метил -  21 Хв  20 
•  1  -силацжслоПент uл  

8-Хинолил  1 -Метил - 9 Хг  24 
1 -силациклогексил  

2-Бензотиазолил  8iMe3 10 Х Iа  4 1 

2-Бензоти aзолил  8гМез  10 Х 16 65 

2-Бензоти aзолил  1 -Метил -  9 XIu 70 
1 -силациклопснтил  

6-Пуринил * 8iMeз  9 XIIa 26 

б -Пуринил * 8гмез  9 XII6 35 

6-П ypинил * 1-Meтил - 10 XIIг  38 
1  -силациклогексил  

* Нен $Н  : R1R2R3Si(СН 2) nI = 1.: 2; 8-u N -диз aмещен xъ re соединения . 
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ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ  ЧАСТЬ  

Спектры  ПМР  регистрировали  на  спектрометре  Varian 200 Мегси ry  в  СДС 13, внутренний  
стандарт  ГМДС . Масс -спектры  получены  на  хромато -мясс -спектрометре  GC-MS НР  6890 (70 эВ ) . 
ГЖХ  анализ  проведен  на  хроматог pафе  Çhrom-5 c пл aменно -иониаационикпи  детектором  и  стек -
лянной  колочкой , заполнеиной  5% ОУ -101 на  хромосорбе  W-НР  (80...100 меш ), температура  

анализа  180».250 °С . 2-Меркаптопиридин  I, 2-меркаптопиримидин  II, 2-меркапто -l-метилими -
дазол  Ш , 2-меркаптобензтиазол  ц , 6-меркаптопурин  VI, (иодометил ) триметилсилан  (асе  Aldrich) 
и  8-мерк aптохинолин  IV (Реалии ) использовали  без  дополнительной  обработки . (y-Иодпро -
пил ) триметилсйлан ,  1-  (у -иоДпропил )  -1  -метилсилациклопентан ,  1-  (у -иодпропил ) склацихло -
гексан  были  получены  реакцией  Гриикяра  [55,56].  

Типичная  процедура  синтеза  силильных  производных  гетарилтиолов  VП -Х Iа-г  в  усло -

виях  МФК . K раствору  10 ммоль  тиола  (I-V), 10 ммоль  соответствующего  силана  и  0,264 г  
(1 ммоль ) 18-крауна -6 в  25 мл  толуола  добавляют  3,5 г  (25 ммоль ) порошкообразното  К 2СОз • 

Смесь  кипятят  при  интенсивном  перемешивании  до  полного  исчезновения  субстратов  (Г )КХ  
контроль , см . таблицу ),  фильтруют  через  тонкий  слой  силикагеля  и  упаривают  толуол  в  вакууме . 
Соединения  VП -Х Iа-r выделяют  методом  колоночной  хроматографии  (элюент  бензол -BtOAc 
в  различых  соотношениях ) и  идентифицируют  методами  ПМР  и  МС  спектроскопии , a также  по  

данным  элементного  анализа . Чистота  полученных  соединений  подтверждена  методом  ВЭЖХ . 

Элементный  анализ  в  больппцнстве  случаев  оказался  невозможным  из -за  высокой  лабильности  

соединений . 

2-[(Триметилсилилметил ) тио ] пиридин  (УПа ). Спектр  ПМР : 0,13 (9Н , c, Si(СНз ) з ); 2,33 

(2H, c, СН 2); 6,94 (1 Н , м , 5-Н ); 7,21 (1 Н , м , 3-H); 7,41(1Н , м , 4-Н ); 8,45 м . д . (1Н , м , 6-Н ). 

Масс -спектр , т /г  ('ни , %): 197 (М + , 2), 181 (14), 182 (М + -Ме , 100), 150 (15), 78 (17), 73 (33), 

51(10),  45 (13), 43 (10). Примеси : <1 % (на  Symmetry Cu,  3,9 Х  150 мм , СНзС N: 0,2 моль , ацет . 

буфер , рН  5, 7о  : з 0) 
2-[(3-Триметилсилилпропил )тио ] пирядин  (УП 6). Спектр  ПМР : 0,13 (9H, c, Si( СНз ) з ); 

0,72 (2Н , м , СН 2S Ъ); 1,80 (2Н , м , СН 2СНэСН 2Si); 3,27 (2Н , т , J=7,6 Гц , 5СН 2); 7,00 (1 Н , м , 5-H); 

7,25 (1 Н , м , 3-H); 7,91(1 Н , м , 4-Н ); 8,49 м . д . (1Н , м , 6-Н ). Масс -спектр , т /х  (Iоти , %): 225 (М +  

4), 210 (М + -Ме , 15), 182 (12), 178 (16),168 (37),138 (17), 125 (19), 124 (12), 112 (16), 111 (100), 

78 (22) , 73 (59) , 59 (11) , 45 (22) , 43 (14) . Примеси : <1 % (на  Ultrasghere,  4,6  х  250  мм , EtOAc- 

гексан , 4: 96). 

2-{[3- О -Метил -1-силациклопентил ) пропил ]тио }пиридин  (УНя ). Спектр  ПМР : 0,18 ( ЗН , 

c, SiÇHз ); 0,73 (6Н , м , SIСН 2); 1,69 (6H, м , СНг (СНг )2СНгдля  силациклаи  CH2Cl2CH2Si); 3,20 
(2H, т , J= 7,0 Гц , SCH2); 6,97 (1 Н , м , 5-H); 7,22 (1 Н , м , 3-H); 7,47 (1 Н , м , 4-H); 8,49 м . д . (1Н , 
м , 6-H). Масс -спектр , т /z  (I,  %): 251 (М + , 3), 223(16), 222 (50), 208 (13), 195 (15), 194 (34), 

182 (13), 181 (65), 168 (17), 167 (2- Ру S(СН 2) г , 100), 154 (30), 153 (10), 152 (15), 138 (32), 124 
(10), 111 (55), 108 (33), 99 (28), 97 (25), 93 (25), 83 (13), 78 (51),  75(10), 71(39),  67 (14),_59 

(21), 55 (12), 53 (10), 51 (18), 45 ( Зб ), 43 (44), 41 (10), 39 (19). Примеси : <1 % (на  Ultrasphere, 
4,6 Х  250 мм , ЕУОАС - гексак , 4 : 96). 

2-{[3-(1-Метил -l-силациклогексил )пропил ] тио }пиридин  (VП r). Спектр  Г IМР : 0,20 (ЗН , c, 

SiС H3); 0,80 (6Н , м , SiCH2); 1,81 (8Н , м , СНг (СН 2) зСН 2 для  силациклаи  CH2CH2CH2Si); 3,38 
(2Н , т , J=7,2 Гц , SCH2); 7,11 (1 Н , м , 5-Н ); 7,35 (1 Н , м , З -Н ); 7,62 (1 Н , м , 4-Н ); 8,64 м . д . (1 Н , 

м , 6-H). Масс -спектр , т /х  (7отв , %): 265 (М + , 13), 223 (23),  222(100),  195 (13), 194 (38), 181 
(50), 180 (34),  167 ((2-Ру S(СН 2)2, 44), 154 (12), 152 (10), 138 (24), 113 (22), 111 (69)., 110 (14), 

85 (60), 78 (33), 67 (13), 59 (32),  51(14),  45 (24), 43.(43),  41(13),  39 (14). Примеси : 1,6% (на  

symmetry  С iв , 3,9 Х  150 мм , СНзС N-Нг 0, 90:10). 
2-[ (ТриметилсА  пт  лметил ) тио ] пиримидин  (VIIIa). Спектр  ПМР : 0,15 (9H, c, Si( СНз ) з ); 2,40 

(2Н , c, СН 2); 6,93 (1H, т , J=5,0 Гц , 5-H); 8,51 м . д . (2Н , д , J= 5,о  Гц , 4-H и  6-Н ). Масс -спектр , 
т / г  (Ротя , %): 198 (М + , 3), 184 (14), 183 (М +-Ме , 100), 73 (SiMез , 38),  72(12),  59 (10), 45(18), 
43 (12). Примеси :  1%  (на  symmetry С 18, 3,9 х  150 мм , СНзС N-Н 20, 80: 20). 

2-[(3-Триметилсилилпропил ) тио ] пиримидин  (VП 16). Спектр  ПМР : 0,02 (9Н , c, Si( СНз ) з ); 

0,67 (2Н , м , CH2S1); 1,73 (2Н , м , СН 2СН 2СН 2S1); 3,15 (2H, т , J= 7,6 Гц , SCH2); 6,93 (1 Н , т , 
J = 5,0 Гц , 5-H); 8,51 м . д . '(2Н , д ,1= 5,0 Гц , 4-Н  и  6-Н ). Масс -спектр , т /х  (Iотн , %): 226 (М + , 

13),211  (М +-Ме , 34) , 183  (22), 179 (12), 169 (65), 116 (13), 112 (54),73  (SiMeз ,  100),72 (12),59  
(20), 53 (13), 45 (30), 43 (18): Примеси : <1% (на  Symmetry С 18, 3,9 Х 150 му , СНзС N-Н 20, 
80 : 2Ф) . . 

2-{[3-(1-Meтил -1-силациклопентил ) пропил ] тио }пиримидин  (VIПв ). Спектр  ПМР : 0,06 

(3Н , c, SiCHз ); 0,51 и  0,74 (6Н , мим , SiС H2); 1,53 (4Н , м , СН 2(СН 2)2СН 2 для  силацикла ); 1,75 
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(2Н , м , СН 2СН 2СН 2S г ); 3,36 (2Н , т , Т =7,2 Гц , 8 СНг ); 6,92 (1Н , т , J=5,2 Гц , 5-H); 8,48 м . д . (2H, 
д , J=5,2 iYZ, 4-H и  6-Н ). Масс -спектр ,  in/u (Iотн , %): 252 (М + , 6), 237 (М + -Ме , 8), 224 (17), 223 

(53), 219 (10), 211 (10), 210 (11), 209 (18), 196 (21), 195 (43), 183(15), 182 (66), 181 (43), 169 

(16), 168 (100), 154 (25), 153 (11), 152 (20), 138 (19), 117 (12), 113 (15), 112 (20), 107 (17), 99 
(40), 97 (30), 94 (42), 79 (16), 75 (14), 71 (48), 59 (26), 57 (13), 55 (15), 53 (21), 45 (40), 43 (48), 
42 (14), 41(19). Примеси :  <1%  (на  Ultrasphere, 4,6 Х  250 мм , EtOAC- гексан ,  4: 96). 

2-{ [3- (1 -Метил -1-силацихлогексил )пропил ]тио }пиримидин  (VIHr).  Спектр  ПМР : 0,12 
( З H, c, 8гСНЗ ); 0,66 (6H, м , SiCHr); 1,72 (8Н , м , СНг (С H2) зСНгдлясилациклаи  СН 2С 1*СН 2Si); 
3,21 (2Н , т , J = 7,4 Гц , SCH2) ; 6,99 (1К , т , J = 5,0 Гц , 5-H) ; 8,56 м . д . (2H, д , J= 5,0 Гц , 4-Н  и  6-H) . 

Масс -спектр ,  in/z (Iотн , %) :266 (М + , 10), 225 (13), 224 (22), 223 (100), 197 (10), 196 (19), 195 
(40), 183 (10), 182 (47), 181 (37), 168 (37), 155 (10), 153 (10), 148 (12), 138 (14), 113 (40), 112 

(17), 111 (10), 86 (11), 85 (71), 84 (12), 83 (10), 79 (11), 75 (10), 71 (13), 59 (35), 58 (11), 57 (12), 
55 (11), 53 (19), 45 (28), 43 (45), 42(12), 41(20), 39 (10). При .меси :l % (на  Symmetry Cis, 3,9 Х  150 мгк , 

СНзС N-H20, 90:10). 
2-[(Tриметилсилилметил ) тио ] имидазол  (IXa). Спектр  HMP: 0,23 (9H, c, Si( С Hз ) з ); 2,40 

(2Н , c, СН 2); 3,57 (3Н , c, NCHt); 6,96 м . д . (2Н , м , протоны  цикла  имидазола ). Масс -спе к тр ,. 

ni/z  (J,  %): 200 (М + , 5), 186 (14), 185 (М +-Ме , 100), 96(14), 95(20), 73(30), 72(13), 59(14), 
45 (15), 43 (14), 42(15). Приме cи :  1%  (на  Zorbax ODS, 4,6 Х  250 мм , МеОН ). 

2- [ (3 -Триметилеилилпропил ) тио ] имидазол  (IХб ). Спектр  ПМР : 0,03 (9Н , с , Si(СНз ) з ) ; 

0,91 (2H, м , CH2Si); 1,64 (2H, м , CH2Cj3г CH2Si); 3,10 (2H, т , J=7,0 Гц , SCH2); 3,60 ( ЗН , с , 

NСНз ); 7,20 м . д . (2Н , м , протоны  циктаимидазола )- Масс -спект p,  rn/z (Iотн , %): 28  (М ,  5), 213 

(М -Ме ,  10), 181 (17), 171 (39), 114 (100), 73 (49), 72 (15), 59 (11), 45 (18), 43 (10), 41(13). 

Примеси : 1%  (на  Supelcosil LC Si, 4,6 Х  250 мм , McOH-EtOAc,  10: 90). 

8-[(Триметилсилилметил ) тио ]хинолин  (Ха ). Спектр  ПМР : 0,15 (9Н , c, Si(СНЗ ) З ); 2,11 

(2Н , c, СНг ); 7,33, 8,02 и  8,89 м . д . (6Н , все  м , протоны  хинолинового  цикла ). Масс -спектр , т / г  

(b -rn, %): 247 (М + , 29), 233 (19), 232 (М +-Ме , 100), 201 (12),200 (59), 199 (10), 188 (22), 186 

(21), 174 (62), 156 (17), 143 (26),142 (75), 130 (22), 129 (24), 128 (11), 116 (10), 102 (11), 75 

(11), 73 	(66), 59 (10), 45 (35), 43 (17). Примеси : 1,5% (на  Symmetry Cis, 3,9 Х  150 мм , 

СНзС N-Н 20,  80:20). 

8- [(З -Tpим eтил cилилп pопил )тио ]lинолин  (Хб ). Спектр  HMP: 0,13 (9Н , c, Si(CHt)t); 0,93 

(2H, м , CH2S1); 2,47 (2H, м , CH2CHZCH2S1); 3,73 (2H, т ,  J= 7,0 Гц , SCH2); 7,60, 8,26 и  9,06 м . д . 

(6Н , все  м , протоныхинолиновогоцикла ) . Масс - спектр , rn/u (7отн , %): 275 (М + , 4), 260  (М +  -Ме , 

10), 242 (23), 218 (23), 188 (48), 175 (28), 174 (100), 161 (50), 142 (10), 130 (11), 129 (24), 73 

(59), 45 (23), 43 (10). Примеси :  1%  (на  Symmetry  Cig, 3,9 х  150 мм , CH3CN-Н 20, 80 : 20). 

8-{[З - (1 -Meтил -l -силациклопентил )п pопил ] тио }хинатин  (Хв ). Спектр  HMP: 0,13 (3Н , c, 

S1СНз ); 0,71 (6Н , м , S1СН 2); 1,71 (6Н , м , СНг (СН 2) гСНгдля  силацикла  и  CH2CH2CH2Si); 3,07 

(2H, т , Т  = 7,0 Гц , SCH2); 7,40, 8,05 и  8,92 м . д . (6Н , все  м , протоны  хинолинового  цикла ). 

Масс -спектр ,  in/u (Iотн ,  %):301 (М + ,  14), 286 (М +-Ме , 14), 272 (42), 254 (51), 244(61), 230 (27), 

217 (74), 202 (81), 188 (100), 174 (65), 161 (96), 156 (55), 141 (39), 142 (40), 129 (56), 116(24), 

99 (38), 89(20), 71(36), 59 (24), 45 (44), 43 (49). Примеси :  <1%  (на  Ultrasphere, 4,6 х  250 мм , 

EtOAC-гексан ,  4: 96). 

8-{[3-(1 -Meтил -l -силациклогексил )пропил ] тио }хинолин  (Хг ). Спектр  HMP: 0,04 ( З H, c, 

SiCHз ); 0,76 (6H, м , S1СН 2); 1,67 (8H, м , СНг (С *)sCH2 для  силацикла  и  CH2CH*CK2Si); 3,00 

(2H, т , Т  = 7,0 Гц , SCH2); 7,36, 8,06 и  8,96 м . д . (6Н ,  все  м , протоны  хинолинового  цикла ). 

Масс -спектр ,  in/u (Iотн , %): 315 (М + , 31), 300 (Л '1 +-Ме , 10), 282 (10), 271 (25), 272 (100), 258 

(10), 244 (44), 230 (40), 217 (41), 202 (39), 188 (78), 174 (88), 161(99), 143 (23), 142 (26), 129 

(50), 11 З  (29), 102 (17), 89 (18), 85 (86), 75 (10), 59 (43), 45 ( ЗЗ ), 43 (54), 41 (10). Примеси : 1 % 

(на  Symmetry Cit, 3,9 Х  150 мм , СНзС N-Н 20,  90: 10). 

2-[(Tpиметилсилилметил )тио ] бензотиазол  (XIa). Спектр  ПМ P: 0,05 (9Н , c, Si(СНз ) з ); 2,45 

(2Н , c, СН 2); 7,38 м . д . (4H, м , протоны  цикла  бензотиазола ). Масс -спектр ,  rn/u (Iотн , %): 253 

(М + , 12), 240 (13), 239 (18), 238 (М + -Ме , 100), 206 (13), 192 (12), 149 (11), 45 (24), 43 (15). 

Примеси : 1,7% (на  Zorba.x ODS, 4,6 к  250 мм , МеОН ). 

2-  [(З -ТриМеТилсили . п Iропил )тио ] бензотиазол  (X16). Спектр  П MP: 0,13 (9Н , с , Si(СНз ) з ); 

0,81 (2Н , м , CH2S0; 1,84 (2Н , м , CH2CH2CHг Si); 3,46 (2Н , т ,  1=7,4 Гц , SCH2); 7,46 и  7,92 м . д . 

(4Н , м , протоньг  цикла  бензотиаз oла ). Масс -спектр ,  in/z (7отн , %): 281 (М `, 4), 266 (М +-Ме , 8), 

234 (18),224(25), 168 (12),167 (100), 73 (69),59 (10), 45(24), 43 (10)- Примеси :l,1 % (н aZorbax 

ODS, 4,6 Х  250 мм , МеОН ). Найдено , %: С  55,43; Н  6,85; N 4,89. CLз Hi9NSiS2. Вычислено , %: 

C 55,46; H 6,80; N 4,98. 
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2-{[3- (1  -Метил -1 -силациклопезлил ) пропил ] тио }бензотиазол  (Х 1в ). Спектр  ПМР : 0,08 
(9H, c, 81СНЗ ); 0,53 и  0,78 (6Н , м , 81СН 2); 1,54 и  1,85 (ЬН , м , СН 2(СНг ) гСНг  для  силацикла  и  

СН 2С 1-I2СН 28г ; 3,34 (2H, т , J= 8,0 Гц , SСН 2); 7,33 и  7,80 м . д . (4H, м , протоны  цикла  бензотиа - 

зола ). Масс -спектр , т / г  (Iотн , %): 301 (М + , 11), 292 (М + -Ме , 10), 280 (13), 274 (17), 265 (14), 

264 (12), 263 (18), 251 (24), 250 (39), 237 (67), 236 (51), 232 (15), 223 (18), 222 (74), 209 (29), 

208 (13), 207 (18), 193 (27), 179 (12), 168 (15), 167 (88), 166 (28), 165 (32), 163 (15), 162 (100), 

150 (12), 149 (62), 136 (21), 134 (14), 122 (14), 117 (21), 109 (12), 108 ( З 3), 102 (17),  99(58),  97 

(52),  95(13),  83 (13),  75(28), 70(14), 69(26), 63(14), 59(44), 58(13), 57(13), 55(22), 45(76),  

43 (72),  41(20),  39 (19). Примеси : <1 % (на  Ultrasphere, 4,6 Х  250 мм , ЕнОАс —гексан ,  1:  99). 

Типичная  процедура  синт eз a N,S-дисилильньпс  производиьахпурина  в  условияхМФК . K рас -

твору  0,76 г  (10 ммоль ) 6-меркаптопурина  (VI), 20 лцмоль  соответствующего  силана  и  0,264 г  

(1 лиоль ) 18-крауна -6 в  15 Mn  толуоладобавляют  3,5 г  (25 ммоль ) порошкообразнот  КгСОз . Смесь  

кипятят  при  интенсивном  перемешивании  до  полного  исчезновения  субстратов  (ГЖХ  контроль , см . 

таблицу ), фильт pyют  через  тонкий  слой  силикагеляиупариваюттолуол  на  ротациоином  испарителе . 

Соединения  ХПа , б , г  (таблица ) выделяют  методом  колоночной  хроматографии  (элюент  бензол -

ЕЮАс  в  различных  соотношениях ) и  идентифицируют  методами  ПМР  и  МС  спектроскопии , a также  

по  данньпц  элементхого  анализа . Чистота  полученных  соединений  подтверждена  методом  ВЭЖХ . 

6-[(Триметилсилилмети .,т )тио ]-9-(триметилсилилметил )нурин  (XIIa). Спектр  ПМР : 0,04 и  
0,18 (9H, оба  c, Si(СНз ) з ); 2,50 (2H, c, SCHг Si); 3,74 (2H, c, NCH2Si); 7,79 (1 Н , c, 8-Н ); 8,65 м . д . 

(1Н , с , 2-H). Масс -спектр , т /z (7сен , %): 324 (М + ,  4),311  (14), 310 (25), 309 (М -Ме ,  100),  277 (10), 

73 (5гМез , 44), 59 (34), 45 ( 18), 43 (12). Примеси : 2% (на  ZогЪах  ODS, 4,6 х  250 мм , МеОН ). 

Найдено , %: C 48,11; Н  7,44; N 17,13. C1 з H24N4SSiг . Вычислено , %: C 48,10; Н  7,45; N 17,26. 

6-  [  (3 -Триметялсилялпропил )тио ]  -9- (3 -триметилсмли Jшропил ) пурмв  (Хц 6). Спектр  

ПМР :0,181 и  1,84 (9H, обас , Si(СНз ) з ); 0,34 (2H, м , 3( СНг )2CIi Si); 0,57 (2Н , м , N(СНг )2C12Si); 

1,67 (4H, м , CH2C1*C12Si); 3,26 (2H, м , 5СН 2); 4,08 (2Н , м , NСНг ); 7,80 (1H, c, 8-H); 8,57 м . д . 

(1H, c, 2-H). Примеси :  1%  (на  Symmetry С 1в . 3,9 х  150 мм , СНзС N—Н 20,  90:  10). Найдено , %: 

С  53,75; H 8,48; N 14,67. C1H з rN4SSi2. Вычислено , %: C 53,63; H 8,47; N 14,72. 

6-{ [З -(1-Meтил -l-силациклогексил )пропил ]тио }-9- [3-(1-м eтил -l-силащ iклогексил )пропил ]-

пурин  (XIIr). Спектр  ПМР : -0,03 и  0,00 (9H, оба  c, Si( СНз ) з ); 0,57 (4H, м , оба  C*Si); 1,62 (4Н , м , 

оба  CH2CI12CH2S1); 3,39 (2H, т , J=7,1 Гц , SCH2); 4,21 (2Н , т ,  1 =7,1 Гц , NСНг ); 7,94 (1H, c, 8-H); 

8,70 м . д . (1H, c, 2-H). Примеси : 1,5 (на  Nova Рак  Silica, 3,9 х  150 мм , ЕнОАс —гексан ,  20:  80). 

Найдено , %: C 59,88; H 8,97; N 11,62. С 2ЗН 4ОN4SSiг . Вьпаислено , %: С 59,95; H 8,75; N 12,16. 
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