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Изучена реакция 4-[(3-карбоксипропил)амино]-6-хлоро-5-нитробензобуроксана с 1,2-динит-

ратом 3-аминопропан-1,2-диола, приводящая к образованию 6-хлор-5-нитро-4-(2-оксопирроли-
дин-1-ил)бензофуроксана вместо ожидаемого аминопроизводного 4,6-дихлор-5-нитробензофу-
роксана. 

 
Ключевые слова: 4,6-дихлор-5-нитробензофуроксан, рентгеноструктурный анализ, 1,2-ди-

нитрат 3-аминопропан-1,2-диола, NO-доноры. 
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Производные бензофуроксанов обладают широ-
ким спектром биологической активности [1], в том 
числе они проявляют антибактериальное [2], герби-
цидное [3], антипаразитарное [4], антилейкемиче-
ское [5], противоревматическое [6] и сосудорасши-
ряющее действие [7]. В связи с этим бензофурок-
саны представляют интерес в качестве базовых  

реагентов для синтеза новых биологически актив-
ных гетероциклических соединений, потенциаль-
ных NO-генерирующих пролекарств. 

Ранее нами были описаны получение и свойства 
аминопроизводных 4,6-дихлоро-5-нитробензофу-
роксана [8]. 
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Присутствие в молекуле соединений (IIIа–д) сво-
бодной карбоксильной группы, которая может вы-
ступать в качестве линкеров для введения дополни-
тельной фармакофорной группы, обеспечит синтез 

новых гибридных соединений. Ранее такая возмож-
ность была нами продемонстрирована на примере 
взаимодействия соединения (IIIг) с 2-аминоэтил-
нитратом [8]. 

В настоящей работе в качестве фармакофорной 
группы, содержащей дополнительный NO-донор-
ный фрагмент, нами был использован 1,2-динитрат 
3-аминопропан-1,2-диол. Однако попытки получить 
в результате реакции производное 4,6-дихлор-5-

нитробензофуроксана (VII), аналогичного синтези-
рованному производному (V) [8], потерпели неуда-
чу. В качестве основного продукта в этой реакции 
было получено гетероциклическое соединение 
(VIII).  

i, этилацетат, изобутилхлорформиат, Et3N, 0_4°С, 30 мин; ii, этилацетат, 2-аминоэтилнитрат, Et3N, 20°C, 1
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i, этилацетат, изобутилхлорформиат, Et3N, 0–4°С, 30 мин; ii, этилацетат, 1,2-динитрат 3-аминопропандиол, Et3N, 20°С, 1 ч. 
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Общий вид молекулы соединения (VIII) по данным РСА. 

Структура соединения (VIII) была подтверждена 
данными ЯМР спектроскопии и рентгеноструктур-
ного анализа. Спектры ЯМР содержат два набора 
уширенных сигналов, относящихся к двум таутоме-
рам в соотношении 70:30. 

Согласно данным РСА (см. рисунок), в элемен-
тарной ячейке соединения (VIII) находятся две не-
зависимые молекулы, отличающиеся друг от друга 
расположением атомов С13 и С14 в оксопирролиди-
новом фрагменте. Длины связей находятся в преде-
лах стандартных значений для данного типа связей. 
Межмолекулярные взаимодействия приводят к об-
разованию сложной трехмерной структуры. 

 
Экспериментальная часть 

 
Спектры ЯМР 1Н записаны на приборе 

AVANCE-600 с рабочей частотой 600.13 МГц от-
носительно сигналов остаточных протонов дейте-
рированного растворителя (ацетон-d6). Температуру 
плавления определяли на нагревательном столике 
Boetius без коррекции. ТСХ выполняли на пластин-
ках Silufol UV 254 (Kavalier). 

6-Хлор-5-нитро-4-(2-оксопирролидин-1-ил)-
бензофуроксан (VIII). В 2 мл этилацетата раство-
ряли 0.080 г (0.25 ммоль) бензофуроксана (IIIг), 
0.035 мл (0.25 ммоль) триэтиламина и 0.035 мл  
(0.25 ммоль) изобутилхлорформиата. Полученную 
реакционную смесь перемешивали 30 мин при  
0–4°С и затем упаривали в вакууме. Остаток снова 
растворяли в 2 мл этилацетата и прибавляли рас-
твор 1,2-динитрата 3-аминопропан-1,2-диола, полу-
ченный из 55 мг (0.30 мМ.) азотнокислой соли  
1,2-динитрата 3-аминопропан-1,2-диола и 45 мкл 
триэтиламина в 2 мл этилацетата. Реакционную 
смесь перемешивали при комнатной температуре  

1 ч, промывали водой, соляной кислотой и насы-
щенным водным раствором NaCl. Органический 
слой отделяли, сушили над безводным Na2SO4 и 
упаривали в вакууме. Остаток очищали колоночной 
хроматографией на силикагеле Kieselgel 60 (Merck, 
Германия) в системе бензол–этилацетат. Выход 
74%, т. пл. 110–112°С (гексан). Спектр ЯМР 1Н 
(ацетон-d6), δ, м. д.: 2.35 с (2Н, Н13), 2.55 с (2Н, Н12), 
3.78 д (2Н14

минор, 68.3 Гц), 4.11 с (2Н, Н14), 7.99 с (1Н, 
Н7), 8.28 с (1Н7

минор). Спектр ЯМР 13С (ацетон-d6), 
dС, м. д.: 19.71 (С13), 30.08 (С12), 50.02 (С14), 50.33 
(С14

минор), 110.85 (С9
минор), 113.73 (С7, С8), 119.49 

(С7
минор), 122.77 (С4

минор), 125.06 (С4, C6), 128.75 
(С6

минор), 147.10 (С5), 148.64 (С9, С5
минор), 150.91 

(С8
минор), 174.58 (С11), 175.46 (С11

минор).  
 Рентгеноструктурное исследование выполнено 

на автоматическом дифрактометре Bruker Smart 
APEX II CCD [графитовый монохроматор, λ(MoKα) 
0.71073 Å, ω-сканирование], 2θ < 54°, Rint 0.021. 
Кристаллы соединения (VIII) моноклинные 
C10H7ClN4O5, M 298.65. Параметры ячейки при  
150 K: a 18.992(2), b 15.552(2), c 7.932(1) Å, β 
94.259(1)°, V 2336.3(5) Å3, Z 8, пространственная 
группа P21/c, dвыч 1.698 г/см3, μ 0.356 мм–1, F(000) 
1216. Было измерено 19452 отражений, из них  
5085 независимых, число наблюдаемых отражений 
с I > 2σ(I) равно 4629, окончательные значения фак-
торов расходимости: R 0.0282, wR2 0.0772, GOF 
0.91, число определяемых параметров 361. Учет 
поглощения проводили с использованием програм-
мы SADABS [9]. Структура расшифрована прямым 
методом по программе SIR [10] и уточнена сначала 
в изотропном, затем в анизотропном приближении 
по программе SHELXL-97 [11]. Все водородные 
атомы помещены в вычисленные положения, кото-
рые уточняли по модели наездника. Все расчеты 
выполнены с использованием программ WinGX 
[12] и APEX2 [13]. Рисунки и анализ межмолеку-
лярных контактов выполнены с помощью програм-
мы PLATON [14]. Кристаллографические данные 
структуры (IX) депонированы в Кембриджскую ба-
зу кристаллоструктурных данных (CCDC 1001192).  

Рентгеноструктурное исследование выполнено  
в Отделении рентгеноструктурных исследований 
Центра коллективного пользования на базе лабора-
тории дифракционных методов исследования Ин-
ститута органической и физической химии имени 
А.Е. Арбузова Казанского научного центра Россий-
ской академии наук. 

Работа выполнена при финансовой поддержке 
Российского фонда фундаментальных исследова-
ний (гранты № 14-03-31365, 12-03-97041). 
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