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МНОГОКОМПОНЕНТНЫЙ  СИНТЕЗ  2,5-ДИОКСО- 

И  5-ОКСО-2-ТИО-4-АРИЛ-1,2,3,4,5,6,7,8-ОКТАГИДРОХИНАЗОЛИНОВ 

 
В трехкомпонентных взаимодействиях 1,3-циклогександиона или димедона, мочевины 

или тиомочевины и замещенных бензальдегидов (3-бром-, 4-бром-, 4-фтор-, 4-метокси-, 

3,4-метилендиокси-, 3-нитро-) синтезировано десять 2,5-диоксо- и 5-оксо-2-тио-4-арил-

1,2,3,4,5,6,7,8-октагидрохиназолинов. В этих реакциях образуются также 9-арил-4,5-ди-

оксо-1,2,3,4,5,6,7,8-октагидро-9Н-ксантены. 

 

Ключевые слова: 2,5-диоксо- и 5-оксо-2-тио-4-арил-1,2,3,4,5,6,7,8-октагидрохина-

золины, замещенные бензальдегиды, мочевины, 1,3-циклогександионы, трехкомпонентный 

синтез. 

 

Среди большого разнообразия многокомпонетных реакций с участием 

1,3-дикарбонильных соединений, альдегидов и различных С- и N-нуклео-

филов [114] разновидность конденсации Биджинелли с участием 1,3-цик-

логександиона, ароматического альдегида и мочевины, приводящая к 

производным хиназолина, не известна. В этих реакциях можно ожидать 

образования в качестве побочных продуктов соответствующих 9-арил-4,5-

диоксо-1,2,3,4,5,6,7,8-октагидроксантенов. 
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1 a R= H; b R = Me; 2 a X= O; b X = S;  3 a R1= 3-Br, b R1 = 4-Br, c R1 = 4-F, d R1 = 4-OMe, 

e R1 = 3,4-OCH2O, f R1 = 3-NO2; 4 a R,R1 X = H, 4-Br, O; b H, 4-F, O; c H, 4-F, S;  

d H, 4-OCH3, O; e H, 4-OMe, S; f X = H, 3,4-OCH2-O-, O; g H, 3-NO2, O; h Me, 3-Br, O; 

i Me, 4-F, O; j Me, 4-OMe, O; 5 a R,R1 = H, 4-F; b R,R1 = Me, 4-F; 

c R,R1 = H, OMe;  d  R,R1 = Me, OMe; e R,R1 = H, OCH2O 
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В качестве исходных компонентов мы использовали 1,3-цикло-

гександион (1а) или димедон (1b), мочевину (2а) или тиомочевину (2b) и 

замещенные бензальдегиды 3a–f. Реакции проводили путем продолжи-

тельного (9–10 ч) кипячения эквимолярных количеств дикетона 1, альде-

гида 3 и трех эквивалентов мочевины или тиомочевины 2 в этаноле в 

присутствии каталитических количеств Н2SO4. В случае 4-фтор-, 4-мет-

окси- или 3,4-метилендиоксибензальдегидов при охлаждении из реакцион-

ной смеси выпадает осадок соответствующих октагидроксантенов 5. 

После их отделения и удаления части растворителя осаждают водой смесь 

октагидрохиназолинов 4 и октагидроксантенов 5, последовательно обра-

ботка которой горячим этанолом и хлороформом приводит к инди-

видуальным хиназолинам 4.  

Строение производных хиназолина 4 подтверждают данные спектров 

ЯМР 
1
Н. Во всех случаях четко фиксируются сигналы протонов при сосед-

них атомах С(4) (5.095.32 м. д., 
3
J = 3 Гц) и N(3) (7.657.83 м. д., 

3
J = 3 Гц). 

В 2-тионопроизводных 4с,е сигналы N(1)–H и N(3)–H сдвинуты в более 

слабые поля (4с 10.56 и 9.61, 4е 10.58 и 9.66 м. д.) по сравнению с 2-оксо-

производными. Сигналы протонов карбоциклической части молекул 4 и 

протона у атома С(4),  несущего ароматический заместитель, наблюдаются 

 
Т а б л и ц а 1 

Характеристика синтезированных соединений 

 

Соеди- 

нение 

Брутто- 

формула 

Найдено, %  

Вычислено, % Т. пл., оС 
Выход, 

% С H N Hal (S) 

4a C14H13BrN2O2 52.12 

52.36 

3.92 

4.08 

8.51 

8.72 

24.60 

24.87 
270271 56 

4b C14H13FN2O2 64.80 

64.61 

4.87 

5.03 

10.61 

10.76 

 275276 19 

4c C14H13FN2OS 60.78 

60.85 

4.61 

4.74 

10.02 

10.14 

(11.40) 

(11.60) 
258260 30 

4d C15H16N2O3 65.97 

66.16 

5.80 

5.92 

10.11 

10.29 

 271272 13 

4e C15H16N2O2S 62.30 

62.47 

5.66 

5.59 

9.59 

9.71 

(10.90) 

(11.12) 
271272 17 

4f C15H14N2O4 62.73 

62.93 

4.99 

4.93 

9.73 

9.79 

 279281 13 

4g C14H13N3O4 58.60 

58.53 

4.49 

4.56 

14.70 

14.63 

 291292 61 

4h C16H17BrN2O2 54.85 

55.03 

4.77 

4.91 

7.81 

8.02 

22.60 

22.88 
229230 23 

4i C16H17FN2O2 66.60 

66.65 

5.81 

5.94 

9.60 

9.72 

 274275 14 

4j C17H20N2O3 67.21 

67.98 

6.60 

6.71 

9.12 

9.33 

 273274 14 

5a C19H17FO3 72.95 

73.07 

5.40 

5.49 

  253254 72 

5b C23H25FO3 74.80 

74.97 

6.77 

6.84 

  208210 77 
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Т а б л и ц а  2 

Спектральные характеристики синтезированных соединений  

 

Cоеди- 

нение 

ИК спектры, 

, см–1 Спектры ЯМР 1Н, , м. д. (КССВ, J, Гц) 

4а 1712, 1674, 1616, 

1500; 3350, 

32603150 

ДМСО-d6. 1.672.67 (6H, м, 3CH2); 5.16 (1H, д, 3J = 3, CH); 

7.097.56 (4H, м, C6H4); 7.74 (1H, д, 3J = 3, NH); 9.46 (1H, уш. c, 

NH) 

4b 1702, 1672, 1650, 

1624, 1510; 3350, 

3260, 3150 

ДМСО-d6. 1.782.54 (6H, м, 3CH2); 5.23 (1H, д, 3J = 3, CH); 

7.077.43 (4H, м, C6H4); 7.83 (1H, д, 3J = 3, NH); 9.58 (1H, уш. c, 

NH) 

4с 1630, 1610, 1570, 

1515; 3250, 3200 
ДМСО-d6. 1.852.63 (6H, м, 3CH2); 5.21 (1H, д, 3J = 3, CH); 

7.207.99 (4H, м, C6H4); 9.61 (1H, уш. с, NH); 10.56 (1H, уш. c, 

NH) 

4d 1700, 1650, 1606, 

1515; 3240, 3100 
ДМСО-d6. 1.782.67 (6H, м, 3CH2); 3.69 (3H, c, CH3); 5.12 (1H, 

д, 3J = 3, CH); 6.81 (2H, м, 3J = 8, С6Н4); 7.16 (2H, м, 3J = 8, 

C6H4); 7.65 (1H, уш. с, NH); 9.38 (1H, уш. c, NH) 

4e 1628, 1572, 1510; 

3260, 3200 
ДМСО-d6. 1.782.58 (6H, м, 3CH2); 3.71 (3H, c, CH3); 5.16 (1H, 

д, 3J = 3, CH); 6.87 (2H, м, 3J = 8, С6Н4); 7.27 (2H, м, 3J = 8, 

C6H4); 9.66 (1H, д, 3J = 3, NH); 10.58 (1H, уш. c, NH) 

4f 1708, 1680, 1616, 

1500; 33503050 

ДМСО-d6.1.742.53 (6H, м, 3CH2); 5.09 (1H, д, 3J = 3, CH); 5.92 

(2H, c, CH2); 6.73 (3H, центр м, С6Н4); 7.67 (1H, д, 3J = 3, NH); 

9.45 (1H, уш. c, NH) 

4g 17101700, 1652, 

1610, 1530; 3350, 

3260, 3100 

ДМСО-d6. 1.692.56 (6H, м, 3CH2); 5.32 (1H, д, 3J = 3, CH); 

7.528.07 (5H, м, С6Н4, NH); 9.56 (1H, уш. c, NH) 

4h 1702, 1660, 1622, 

1575, 1535; 3370, 

3260, 3140 

ДМСО-d6. 0.89 (3H, c, CH3); 1.07 (3H, c, CH3); 2.12 (2H, м, CH2); 

2.41 (2H, м, СН2); 5.18 (1Н, д, 3J = 3, CH); 7.237.49 (4H, м, 

С6Н4); 7.81 (1H, уш. c, NH); 9.56 (1Н, уш. с, NH) 

4i 1707, 1660, 1615, 

1530; 3300, 3220, 

3130 

ДМСО-d6. 0.88 (3H, c, CH3); 1.07 (3H, c, CH3); 2.03 (2H, м, CH2); 

2.34 (2H, м, СН2); 5.18 (1Н, д, 3J = 3, CH); 6.987.36 (4H, м, 

С6Н4); 7.81 (1H, уш. c, NH); 9.54 (1Н, уш. с, NH) 

4j 1710, 1674, 1616, 

1515; 3320, 3240, 

3150 

ДМСО-d6. 0.92 (3H, c, CH3); 1.05 (3H, c, CH3); 2.05 (2H, м, CH2); 

2.31 (2H, м, СН2); 3.72 (3H, c, CH3); 5.14 (1Н, д, 3J = 3, CH); 6.83 

(2Н, м, 3J = 8, С6Н4); 7.25 (2Н, м, 3J = 8, C6H4); 7.74 (1H, уш. c, 

NH); 9.45 (1Н, уш. с, NH) 

5a 1680, 1660, 1622, 

1602, 1510 
ДМСО-d6.1.932.66 (12H, м, 6CH2); 4.58 (1H, c, CH); 6.947.33 

(4H, м, С6Н4, NH) 

5b 1685, 1668, 1633, 

1518 

СDCl3. 0.96 (6H, c, 2CH3); 1.09 (6H, c, 2CH3); 2.16 (4H, c, 2CH2); 

2.46 (4H, c, 2CH2); 4.94 (1H, c, CH); 6.817.36 (4H, м, С6Н4) 

 

 

в ожидаемых областях. Полосы поглощения колебаний связей NH 

соединений 4 в ИК спектрах проявляются в диапазоне 33703050 см
–1

, а 

полосы карбонильных групп в интервалах: С(2)=О 17121700, С(5)=О  

16281610 см
–1

. Образующиеся в реакциях октагидроксантены 5с–е полу-

чены по известным [15, 16] методикам, а заведомые 5а,b синтезированы 

впервые по методике работы [16] (табл. 1, 2). 
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ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ  ЧАСТЬ 

 
ИК спектры сняты на приборе Specord IR-75 для суспензий в вазелиновом масле 

(18001500 см–1) и гексахлорбутадиене (36002000 см–1, полосы поглощения валентных 

колебаний связей С–Н в области 30502800 см–1 не приведены). Спектры ЯМР 1Н 

зарегистрированы на спектрометре Bruker WH-90/DS (90 МГц) в растворах CDCl3 и 

ДМСО-d6; внутренний стандарт ГМДС. 

4-(4-Бромфенил)- (4а), 4-(4-фторфенил)- (4b), 4-(4-метоксифенил)- (4d), 4-(3,4-ме-

тилендиоксифенил)- (4f), 4-(3-нитрофенил)-2,5-диоксо-1,2,3,4,5,6,7,8-октагидрохиназо-

лины (4g), 4-(4-фторфенил)- (4c), 4-(4-метоксифенил)-5-оксо-2-тио-1,2,3,4,5,6,7,8-окта-

гидрохиназолины (4e), 4-(3-бромфенил)- (4h), 4-(4-фторфенил)- (4i) и 4-(4-метокси-

фенил)-7,7-диметил-2,5-диоксо-1,2,3,4,5,6,7,8-октагидрохиназолины (4j). Раствор 5 ммоль 

дикетона 1, 5 ммоль альдегида 3 и 15 ммоль мочевины или тиомочевины в 30 мл этанола 

кипятят 10 ч в присутствии 0.15 мл конц. Н2SO4. В случае синтеза хиназолинов 4b,d,e,f,i,j 

из этанольного раствора при охлаждении выпадает осадок соответствующего 

октагидроксантена 5 (1015% в расчете на альдегид, их идентификация приведена ниже). 

Осадок ксантенов 5 отфильтровывают, из фильтрата отгоняют ~20 мл этанола, остаток 

выливают в 70 мл воды, нейтрализуют водным раствором КОН до рН 7 и оставляют на 

сутки. Выпавший осадок, иногда смолообразный, отфильтровывают либо декантируют с 

него воду. Полученное вещество растирают последовательно с горячим этанолом и 

хлороформом для удаления производных октагидроксантена. Полученные таким образом 

хиназолины 4, по данным ТСХ, являются индивидуальными веществами. Их перекристал-

лизация из ТГФ или ДМФА привела к значительным потерям, но не изменила температуры 

плавления. 

Полученные в синтезах хиназолинов 4d, 4f и 4j октагидроксантены 5c, 5d и 5e депрес-

сии температуры плавления с заведомыми образцами [15, 16] не дают. 9-(4-Фторфенил)-

4,5-диоксо-1,2,3,4,5,6,8-октагидро-9Н-ксантены 5a,b были нами получены впервые также 

реакцией дикетонов 1a,b с 4-фторбензальдегидом. Их характеристики приведены в табл. 1, 2. 
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