
ԻՆԴՈԼԻ ԱԾԱՆՑՅԱԼՆԵՐ
LX IX. 1-ՖԵՆԻԼ (8ԻԿ1.Ո2ԵՔՍԵՆԻԼ)-1.2,3,4 —ՏԵՏՐԱշԻԴՐՈ-ՅՍ-հՆԴՈԼՈ (2,3-е) ԱՑ.ԵՊԻՆՆԵՐԻ 

ԵՎ ՆՐԱՆ8 ՈՏ 8ԻԿԼԻԿ ԱՆԱԼՈԳՆԵՐԻ ՍԻՆԹԵԶԸ

Ա. Կ. ԴՈԻՐԳԱՐՅԱՆ, Ա. Ս. ՄԵԼԻ₽-էԱԱՍ!ԱՆՅԱՆ, Ս. Լ. ՊՈՎՈՍՅԱՆ. է. Մ. ԱՐԶԱՆՈԻՆՑ, 
Ի. U. ՍԱՐԳՍ8ԱՆ և է. Վ. ՎԱԶԱՐՅԱՆ

Կենսաբանական հատկությունները ուսում՛նասիրելու նպատակով ըստ 
քէիշլեր-Նապիրալսկո։ ռեակցիայի սինթեզվել են մի շարք 1 -ֆենիլ-1,2,3,4- 
տետրահիդրո-51՜1-ինղոլո(2,3-Շ )ազեպիններ համապատասխան միջանկյալ 
ամիդների ցիկլումից և նատրիումի րորհիդրիգով վերականգնումից հետո։

Բենզոական կամ ձ*-ցիկլոհեքսԼ'ն-զխ1-1,2֊դիկարբոնաթթուների N-/y- 
(ինգոլիլ֊Յյպրոպիլ/ամիդների վերականգնումը լիթիում ալյումոհիդրիդով բե­
րել է ինդոլի շարքի երկրորդային ամ ինոսպիրտների։

Ստացված են նաև համապատասխան ւսղեպինների N-էթիլ ածանցյալները։

INDOLE DERIVATIVES
LXIX. SYNTHESIS OF 1-PHENYL(CYCLOHEXENYL)-1,2,3,4-TETRAHYDRO-5H- 

INDOLO(2,3-c)-AZEPINES AND THEIR NON-CYCL1C ANALOGUES

A. K. DURGARIAN, A. S. MELIK-OGANJANIAN, S. A. POOOSSIAN,
E. M. ARZANUNTS, 1. S. SARKISSIAN and E. V. KAZARIAN

A number of 1-phenyl-1,2,3,4-tetrahydro-5H-lndolo(2,3-c)-azepines 
have been synthesized by the Bischler-Napleralski reaction by cyclization 
of the corresponding intermediate amides and subsequent reduction with 
sodium borohydrlde with the purpose of studying their biological pro­
perties. Reduction of benzoic or A4-cyclohexene-c4s-l,2-dicarboxyllc acid 
N-/4-(indoIyl-3)propyI/amides with lithium aluminum hydride has pro­
duced secondary amino-alcohols of the indole series. The N-ethyl deri­
vatives of the corresponding azepines have also been obtained.
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а-ЦИАНАМИНО-₽,р,₽-ТРИХЛОРЭТИЛАМИД УКСУСНОЙ 
КИСЛОТЫ И НЕКОТОРЫЕ ЕГО ПРЕВРАЩЕНИЯ

В. В. ДОВЛАТЯН, Д. А. КОСТАНЯН и М. М. АТУРЯН

Армянский сельскохозяйственный институт, Ереван 
Поступило 19 X 1981

Действием водных растворов солей кислого цианамида на а.М.’-тетрахлорэтнл- 
амид уксусной кислоты получен соответствующий а -цианамино- -трихрорэтил- 
амид, подвергнутый некоторым превращениям.

Библ, ссылок 6.
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Поведение а.р.р.р-тетрахлорэтиламидов карбоновых кислот, легко 
вступающих по месту чрезвычайно подвижного а-атома хлора в раз­
личные реакции нуклеофильного замещения [1 6], в условиях реак­
ции цианаминирования не изучалось. Между тем, полученные при этом 
а-цианаминопроизводные, а также продукты их превращений могут 
представлять интерес в качестве потенциально активных пестицидов. 
Указанная реакция изучена нами на примере доступного а,0,р,0-тетра- 
хлорэтиламида уксусной кислоты (I). Под действием разбавленных 
водных растворов солей кислого цианамида, имеющих сильную щелоч­
ную реакцию, следовало ожидать протекания двух конкурирующих 
реакций—гидролиза а-оксипроизводного или замещения на цианами- 
иогруппу с образованием а-цианамино-р,р,р-трихлорэтила1мида уксус­
ной кислоты (II), что в действительности имело место при осторожном 
низкотемпературном взаимодействии компонентов.

Соединение II в кислой среде по месту циангруппы легко присоеди­
няет элементы воды с образованием производного мочевины III, а в 
диаксане под действием кони, сульфида аммония дает производное тио­
мочевины IV.

Соединение II под действием щелочи образует соль, которая ме­
тилируется йодистым метилом или диметилсульфатом, а также конден­
сируется с I, образуя а-('МетилинанаМ|Ино)->0/0^р-тр'ихлюрэтил1дианамид 

V и бис-М-(а-М-ацетиламино-р։р,р-три!хларэтил)ц.иа‘намид VI, соответ­
ственно.

CH։CONHCH(CI)CCIS
I 
I Ca(NHCN), 
I NiNHCN

CH,CONHCH(NHCN)CCIj
II

I
СН։С0ШСН(.\1С1\)СС1з

. V сн։
՝ ’ *

СН,СОМНСН(ХНСОХН։)СС1։ СН։СОМНСНСС1։
1Ш М—С = 1Ч

СН։СО»ХН(!}НСС1з

VI

СН։СОМН(ННС5МН2)СС1з 

IV

Экспериментальная часть

ИК спектры соединений сняты на спектрометре ПЕ-Ю в вазелино­
вом масле. Чистота контролировалась ТСХ на пластинках <5Пи1о1 ПУ-
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254», элюент—анетон-гексан в соотношении 1:2; проявление 2% 
АгЫО3 и 0,4% бромфенолового синего (БФС)-|-4% лимонной кислоты. 
Исходный а,р,₽,₽-тетрахлорэтила.мид уксусной кислоты получен по [1].

а-Цианамино-$,$,$-трихлорэтиламид уксусной кислоты (11). А. К 
100 .ил 0,05 моля 6% водного раствора кислого цианамида кальция при 
перемешивания и охлаждении охладительной смесью лед+поваренная 
соль небольшими порциями прибавляют 7,8 г (0,035 моля) I. Через пол­
часа удаляют охладитель и перемешивают 3 ч, затем подкисляют разбав­
ленной (1:1) соляной или уксусной кислотой до образования устойчи­
вой кислой среды. Выпавший осадок отфильтровывают, промывают во­
дой и высушивают на воздухе. Выход7г (80%), т. пл. 135—36° (сразл.). 
Найдено %: Ы 17,8; С1 46,3. С5НбЫ3ОС13. Вычислено %: Ы 18,2; С1 46,2.

Б. К 1 г (0.036 моля) цианамида прибавляют 100 мл воды, 2 г ед­
кого натра и 4,5 г (0,02 моля) I. Реакционную смесь при охлаждении пе­
ремешивают полчаса, удаляют охладитель, перемешивание продол­
жают еще 3 ч и подкисляют уксусной кислотой до устойчивой реакции. 
Выпавший осадок отфильтровывают, промывают водой и высушивают 
на воздухе. Выход 3,8 г (86, 6%), т. пл. 135—36° (с разд.). R, 0,32. ИК 
спектр, у, ли֊1: 1670-1675 (-СМ-), 3270-3280 (ЫН), 2190-2200 

II
(С=Ы). о

Ы-(а^-Ацетиламино-$$$-трихлорэтил) мочевина. К 0,5 г (0,0023 мо­
ля) II прибавляют 10 мл уксусной кислоты, закрывают колбу пробкой, 
оставляют на 2 дня. По истечении указанного времени осадок отфильтро­
вывают, промывают водой и высушивают на воздухе. Выход 0,4 г (80%), 
т. пл. 235—36° 0,36. Найдено %: Ы 17,05; С1 43,21. С5Н8Ы3О2С13. Вычис­
лено %: Ы 16,9; С1 42,9. ИК спектр, V, см֊1: 3270—3275 (ЫН), 1670—1675

(С=0), 1620-1625 (ЫСЫ).
II 
О 

а-(1Ч-Метил)цианамино-$,$$-трихлорэтиламид уксусной кислоты.
25 мл сухого ацетона, 0,66 г (0,01 моля) едкого каля и 2,3 г (0,01 мо­
ля) II перемешивают при охлаждение 1 ч и прибавляют 1 мл диметил­
сульфата. Перемешивание продолжают еще 1 ч и оставляют на ночь. 
Осадок йодистого калия отфильтровывают, промывают ацетоном. 
После упаривания ацетона остаток обрабатывают водой, образо­
вавшиеся кристаллы отфильтровывают, высушивают на воздухе. 
Выход 1,7 г (70%), т. пл. 108—109°. R, 0,27. Найдено %: Ы 17,01; 
С1 43,91. С6Н8Ы3ОС13. Вычислено %: Ы 17,10, С! 43,60.

бис-Ы^-(а.М-Ациламино-$$$-трихлорэтиламид)цианамида. 20 мл 
сухого ацетона, 0,53 г (0,008 моля) КОН и 1,85 г (0,008 моля) II пере­
мешивают при охлаждении, через 15 мин прибавляют 1,7 г (0,075 моля) 
I. Перемешивание продолжают при охлаждении полчаса, без охлажде­
ния еще полчаса и оставляют на ночь. Упаривают ацетон, остаток об­
рабатывают водой, образовавшиеся кристаллы отфильтровывают, вы­
сушивают на воздухе. Выход 2,6 г (84%), т. пл. 85°. Найдено %: Ы 13,44; 
С1 50,50. СвН10Ы4О2С12. Вычислено %: Ы 13,13; С1 50,80. ИК спектр, 
у, м֊1: 3280-3300 (ЫН), 1670-1680 (СЫ), 2190—2200 (С=Ы).

II 
О
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Ы-(а-Ацила:лино-^^,^ трих.юрэтил)тиимочевина. К 7 мл сухого 
диоксана прибавляют 1,65 г (0,007 моля) II, встряхивая до полного 
растворения, и добавляют 4 мл конц. (МН«)։5. Колбу закрывают 
пробкой и оставляют на 2 дня. Отфильтровывают от мути, упаривают 
диоксан, остаток обрабатывают водой, образовавшиеся 'Кристаллы от­
фильтровывают, высушивают на воздухе. Выход 0,8 г (44,4%), т. пл. 
188—190°. Найдено %: Ы 15,81; С1 39,8; 5 12,5. С5Н8Ы3О5С1з. Вычис­
лено %: И 16,8; С1 40.2; Б 12,09.

ՔԱՑԱԽԱԹԹՎԻ օ-ՑԻԱՆԱՄԻՆԱ-խխթ-ՏՐԻՔԼՈՐԷԹԻԼԱՄԻԴԸ ԵՎ ՆՐԱ 
ՄԻ ՔԱՆԻ ՓՈԽԱՐԿՈՒՄՆԵՐԸ

Վ. Վ. ԴՈՎԼԱ^՚ՅԱՆ, Դ. Ա. Կ0ՍՏ1ԷՆՅՍ<Ն, Մ. Մ. ԱՏՈԻՐՅԱՆ

Ցիանամիդի թթու աղերի ջրային լուծույթների փոխազդեցությունից քա­
ցախաթթվի Օ.,ֆ,ֆ,ֆ-տետրաքլոր1;թիլամիդի հետ ստացվել է համապատաս­
խան օ,-ցիանամինա-ֆ,ֆ,Հ>-տրիքլորէթիլամիդ և վերջինս ենթարկվել է մի 
քանի փոխարկումների։

a-CYANAMINO-0,₽,0-TRICHLOROETHYLACETAMIDE AND ITS 
CERTAIN TRANSFORMATION

V. V. DOVLAT1AN, D. A. KOSTANIAN and M. M. ATOliRIAN

Interaction of <։,?,P,P-tetrachloroethylacetamlde with aqueous so­
lutions of acid salts of cyanamide leads to the formation of a-cyanamlno- 
₽,p.₽-trlchloroethylacetanilde. Some transformations of this compound have 
been studied.
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