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СИНТЕЗ  1,3-ДИАЗАПИРЕНОВ  ИЗ  БЕНЗО[f]ХИНАЗОЛИНОВ 

 
 
Разработаны методы синтеза 1,3-диазапиренов, основанные на реакциях 1-ме-

тилбензо[f]хиназолинов с диметилацеталем ДМФА или 1,3,5-триазином в ПФК. 
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Ранее были разработаны методы синтеза 1,3-диазапиренов 3, основан-

ные на аннелировании карбоциклического пери-кольца к перимидинам [1–3], 
гетероциклического пери-кольца [3, 4], замыкании гетероциклического 
кольца с одновременным аннелированием карбоциклического пери-кольца 
[3, 5]. Методы, основанные на создании связи С(4)–С(5) известны не были, 
поэтому в данной работе мы предлагаем ряд таких методов. 

В качестве предшественников диазапиренов 3 мы выбрали доступные 
1-метилбензо[f]хиназолины 1. 

Мы показали, что реакция соединения 1 с 1,3,5-триазином (2) в ПФК* 
приводит к диазапиренам 3 с выходом 22–31%. 
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1, 3 a R = H, b R = Me, c R = Ph 
 
 
Реакция, вероятно, включает образование дигидротриазина 4, дальней-

шее раскрытие цикла с образованием соединения 5 и циклизацию послед-
него в диазапирены 3. Попытки осуществить данную реакцию с замещен-
ными триазинами не привели к успеху, вероятно, из-за стерических пре-
пятствий нуклеофильной атаке. 

 
___________ 

* Использовалась ПФК с 86% содержанием P2O5, получена по методике [6]. 
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4, 5 a R = H, b R = Me, c R = Ph 
 
 
Промежуточное соединение, аналогичное 5, может быть получено с ис-

пользованием диметилацеталя ДМФА, чем мы и воспользовались в сле-
дующей части работы для синтеза соединений 3. Мы показали, что 
кипячение соединений 1 с диметилацеталем ДМФА в ДМФА и дальней-
шая реакция без очистки промежуточных продуктов 6 с ПФК приводит 
к диазапиренам 3 с выходом 42–68%. 
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6 a R = H, b R = Me, c R = Ph 
 

 
 

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ  ЧАСТЬ 
 

Спектры ЯМР получали на приборе Bruker WP-200 (200 МГц), внутренний 
стандарт ТМС. Контроль за протеканием реакций и индивидуальностью синте-
зированных соединений осуществляли на пластинках Silufol UV-254, 
растворитель этилацетат. Флеш-хроматографию проводили методом [7] (колонка: 
d = 60 мм, l = 50 мм), используя в качестве малополярного растворителя бензол, в 
качестве полярного – этилацетат. 

Синтез 1,3-диазапиренов 3a–c (общая методика).  А. C   и с п о л ь з о в а н и- 
е м 1,3,5-т р и а з и н а  в  ПФК. Смесь 1 ммоль соответствующего бензо[f]хиназо-
лина 1, 0.12 г (1.5 ммоль) 1,3,5-триазина и 4 г ПФК перемешивают 6 ч при 100 °С. 
Реакционную смесь выливают в 30 мл воды, подщелачивают раствором аммиака 
до pH~7–8, экстрагируют этилацетатом 3 × 30 мл, растворитель упаривают. Оста-
ток разделяют флеш-хроматографией. 
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Б.  С    и с п о л ь з о в а н и е м   д и м е т и л а ц е т а л я ДМФА. Смесь 
1 ммоль соответствующего бензо[f]хиназолина 1 и 0.238 г (2 ммоль) 
диметилацеталя ДМФА в 3 мл абсолютного ДМФА нагревают 60 ч с при 130 °C. 
ДМФА и остаток диметилацеталя отгоняют в вакууме. К остатку добавляют 4 г 
ПФК и перемешивают 1 ч при 80 °С. Реакционную смесь обрабатывают по 
методу А. 

1,3-Диазапирен (3a). Выход по методу А 0.055 г (27%), выход по методу Б 
0.124 г (61%). Т. пл. 179–181 °C (из октана) (т. пл. 179–181 °C [1]). Проба смеше-
ния с заведомым образцом не дает депрессии температуры плавления. Спектр 
ЯМР 1H идентичен приведенному в работе [1]. 

2-Метил-1,3-диазапирен (3b). Выход по методу А 0.048 г (22%), выход по 
методу Б 0.092 г (42%). Т. пл. 178–179 °C (из октана) (т. пл. 180–180.5 °C [5]). 
Спектр ЯМР 1H идентичен приведенному в работе [5]. 

2-Фенил-1,3-диазапирен (3c). Выход по методу А 0.087 г (31%), выход по ме-
тоду Б 0.19 г (68%). Т. пл. 224–226 °C (из октана) (т. пл. 226 °C [4]). Спектр ЯМР 1H 
идентичен приведенному в работе [4]. 
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