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В  продолжение  наших  исследований  путей  полу ч ения  поли asок cи - 
фуразансэв  нами  н о  нргдлОженнай  р ан ее  двуха ,т '  : ой  с х еме  i. * 
синтези *юваны  новые  нэомерньте  с оед и н е ния  ('a—в ) ,  содержащие  два  
фур 13ап 7т 7im.aденокс  , .*'Д !H3iiх  фр 3гме f11`d. . 
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Ha  первой  стадии  смесь  10  мноль  3-(аминофуразанил -О N '-азокси )-4- 
вигрофуразапа  (И )  и  5. мполь  аиконитрофцразана  (Ш ),  суспевдираваниувэ  
в  36  аа  канщ : ИС !, aзЖи a-аяют  добавлением  350 ма 0,3 N  раствора  КМнО 4  
(i ч , 5 L..60  'С )  и  носаедукзщии  вьщерживаннем  п р и  эт ой  же  темп е ратуре  в  
те ч ени е  2  ч . Эквстракцией  хлороформом  полу ча ю т  смес ь , из  которой  
хроматографически  на  колонке 
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ана  (IV) , 3,8 ммоль  азоЬпс (нитроф vразанил - ' О -аз aкси )фур aз aва  cv), 
Т  98 °(,, и  2,3 ми aэль  дивит ;  : е  ае уразана  (VI)  Выход  нео 6ходи ,потнэ  д л я  
второй  с тадии ,*aвукт a IV  н е  удается  п ®вн 'и tь  и з менением  мольн aг cэ  
соо тн ошения  аминов  H  и  Ш , а  также  норв *дка  смешени я  реагентов .  

О  

4 
О 
	

{Э ,N 	N=N 	N=N 	NO2 

e® 

О 	 О  

4 	 4  
О ,  NNN  N=N* —N  

V  

O,N*N=N*NO?  

VI  

714 



O,N 	NN 	N=N 

)-' '?т ( ц  N', ,.N 	N,N 	N ''N 

NO?  

Га  -- 16 + in 

На  второй  стадии  0$  моль  фуразача  W  оксалтот  добавлением  к  сме си  

15  мя  104%  олеума  и  0,39  ммоаь  персульфата  аымоии  с  в iосаеду iощим  
вьщёрживаяием  в  течение  90  мин  при  80.90  Выделенные  экс iракцией  
хлороформом  продукты  разделяют  на  козюике  с  силвкагелем  (авюеят  
бензол — Fекс aн ,  1: 1),  получают  2,8  ммовь  бис (витрофуразани iт-NNО -азок -
си )фуразана  Ia  и  1 ,O MNIвnь   3-(витроф vразакил -NNО ..азокси ) -4-(кнтрофур -
азакил -(?NN-азокси )фуразаиа  16..  
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Для  получения  третьего  изомера  - бвс (нитрофуразаннл -О NN-азок -
си )фуразаиа  1в  окисляют  I  маюль  интрофуразаннлазофуразана  VII,  
добавлля  ею  к  смеси  9  ил  20%  схяеума  и  40  миоль  версульфата  амионяи  и  
выдерживал  далее  при  70....80  'С  3  ч .. Получают  0,63  ммоль  смеси  (6:  4:  3)  
изомеров  1а ,  16  и  'в  соответственно ,  из  которой  ка  колонке  с  силикагелем  
выделяют  продукт  'в  (0,l4мьоль ).. . 

Строение  всех  впервые  свнТезировавнь jх  соединений  усгавовлеко  по  
свокунЯоСги  методов  элеменшого  анализа , масс -снектрометрин , ИК  и  ЯМ ? 

С  и  14N-снектроскоггни ..  Подробности  синтеза , в  том  чпсяе  некоторых  
исходных  соединений , будут  обсуждекьг  в  обобщающей  статье . 

Соединение  Га ,  С 6N1209.  Т  85  'С . ИК  спектр , си :  1580  с ,  1505  с ,  1490  с ,  1350  с ,  1295 ср ,  
1150 с , 1020 с , 940 ср , 880 ср , 810 с . 

Соединение  16, Св NJлО .  Масло . ИК  спектр , см :  F 580  с ,  1510  с ,  1350  с ,  1300  са ,  1215  ср ,  1160  

с ,  1130  cp,  1032  с ,  980 сп ,  940 ср ,  820  с . 

Соединение  Га ,  Сб Ni. О >.  i',n  115  'С . Ш ( спектр ,  cr.* E _ 1591  с ,  1563, 1511  с ,  1482  с ,  1445  сп , 
1365 ср , 131ß сг ,  1211  ср , 1149 ср , 1@38 ср ,  855 е .  

Соединение  IV,  Сб NuОв . Тпл  70 'C. HI(  спектр , см :  1580  с ,  1530  са ,  1500  ср ,  1350  с ,  1180 ср ,  
1020  с , 930 сл ,  820  с . 	 . . 

Соединение  VI, C'iNgOб . 7'п  Е  56  'С .  ик  спектр , см  1583  с ,  1545  с ,  1452  сп ,  1430  ка ,  1355  с , 
1200 ер , 1185 c, 1 O5f1 ср , 1035 с ,  920  ср ,  &70 с . 

. Соедияение  V1i, С 6N1207.  Масло . КК  спектр , си  (CCk):  1580  с ,  1350  с ,  1245  са ,  1180 cp, 
1040 ср , 830 с . 	 . 	 .  

СПИСОК  ЛИТЕРАТУРЫ  

1.  Kynaaш a  B. O., Новпкова  Т . С .,  Мелыа iкова  т . м .,  Хмелыиш iкпй  JL  IL II  XrC. -  1994.  - 
NI5  —С .  716. 	 .  

В . О .  Кулагина ,  Т . С . Новикова , Л . И .  Хмельшщкий  

Инс m и .о iут  ор ' ачаческой  химии 	 Посхпупа .зю  в  редакцию  11.О 494 
им . Н . д .  Зезиа -iско 'ю  РАН , Москва  117913 	 . 

ХГС .  —1994.— NI 5.—  С .  714.  

715 


	Page 1
	Page 2

