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А. И. Боканов, Б. И. Степанов

Обобщены работы последних лет, посвященные синтезу и исследованию
5, 10-дигидрофенофосфазинов. Высказано мнение, что дигидрофенофосфа-
зины, содержащие трехвалентный атом фосфора, могут представить интерес
как фармакологические препараты. Дан полный перечень 5,10-дигидрофе-
нофосфазинов, синтезированных к 1976 г.
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I. ВВЕДЕНИЕ

Практически все знания о 5,10-дигидрофенофосфазинах получены за
последние 16 лет, тогда как до 1960 г. дигидрофенофосфазинам было по-
священо всего 5 работ1. В 1890 г. Михаэлис и Шенк 2 · 3 сообщили, что
дифениламин реагирует с треххлористым фосфором при 250°; веществу,
полученному гидролизом реакционной массы, на основании элементного
анализа были приписаны три возможные структуры. В 1938 г. Сергеев
и Кудряшов '' усовершенствовали способ синтеза этого продукта и хими-
ческими методами доказали, что он имеет структуру дигидрофенофосфа-
зина. Наконец, в 1960 г. строение вещества, полученного Михаэлисом и
др. 2" 5, было окончательно установлено: Херинг6 идентифицировал его
как 10-оксо-5,Ю-дигидрофенофосфазин (I)
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5,10-Дигидрофенофосфазины являются фосфорными аналогами фе-

нотиазинов. Производные фенотиазина (II) используются как антиокси-
данты и терапевтические препараты '•8; в нескольких патентах указы-
вается, что и дигидрофенофосфазины могут найти применение в анало-
гичных областях техники и медицины 9~п.
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II. МЕТОДЫ СИНТЕЗА

Наиболее подробно описан способ получения дигидрофенофосфази-
нов взаимодействием дифениламина или его гомологов с треххлористым
фосфором 6 · 1 2 . Процесс ведут при нормальном давлении без катализато-
ров, постепенно повышая температуру до 200—210°. Реакция протекает
через ряд промежуточных стадий 12:
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(CeH5),NH + РС13
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В соответствии с предложенной схемой, синтез дигидрофенофосфа-
зина (I) был осуществлен12 термолизом предварительно полученного
хлорамида (III). Факт промежуточного образования хлорамида (III)
подтверждается также тем, что N-метилдифениламин 13 и N-метилдито-
лиламин 12 не реагируют с треххлористым фосфором в указанных усло-
виях. Предположение о том, что реакция завершается на стадии обра-
зования 10-хлор-5,10-дигидрофенофосфазина (IV) является менее обо-
снованным, так как по принятой методике синтеза "• " · 1 2 реакционную
массу обрабатывают водой, и хлорангидрид (IV) ни разу не был вы-
делен. Не исключено, что до гидролиза основным компонентом реакци-
онной смеси является полимер с Ρ—N-связями, а не хлорангидрид (IV).

В результате взаимодействия дифениламина с треххлористым фос-
фором получается смесь веществ; основным побочным продуктом явля-
ется хлорид 10, 10' (5Н, 5'Н)-спиробифенофосфазиния (V)1 2·1 4.

Ιλ/νν

о н

(V) (VI)

Границы применимости реакции (1) еще не определены, однако из-
вестно, что нафтилфениламин реагирует с треххлористым фосфором
аналогично дифениламину: продуктами взаимодействия являются
7-оксо-7,12-дигидробензо [с] фенофосфазин (VI) и соответствующее
спиросоединение 12.

Наряду с треххлористым фосфором, для превращения диариламинов
в 5,10-дигидрофенофосфазины предложено использовать тиохлорокись
фосфора 9:
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В отличие от реакции с треххлористым фосфором, в данном случае
в соответствии со схемой (2) были выделены и идентифицированы хлор-
ангидриды— 10-тионо-10-хлор-5,10-дигидрофенофосфазины (VII). В па-
тентном описании3 не указаны выходы соединений (VII), однако по
другим сведениям 1 из двух вариантов осуществления процесса — под
давлением при 200° без растворителя или при нормальном давлении в
кипящем о-дихлорбензоле — первый вариант дает более высокие вы-
ходы.

Производные фенотиазина (II) широко используются в терапевти-
ческой практике, например, в качестве антигистаминных препаратов 8 · 1 5 .
Синтетические работы в области 5,10-дигидрофенофосфазинов "· "• 16~18

стимулируются стремлением найти новые лекарственные вещества, по-
добные фенотиазинам. До сих пор эти попытки не принесли реального
успеха, что формально можно объяснить следующим образом: биологи-
ческой активностью обладают только фенотиазины, содержащие двух-
валентный атом серы, тогда как испытанные 10-оксо- и 10-тионо-5,10-ди-
гидрофенофосфазины 6·а· 16~18 являются аналогами S-окисей фенотиази-
нов. Более вероятно, что лекарственные вещества будут найдены в ряду
фенофосфазинов, содержащих трехвалентный атом фосфора. Синтез
таких соединений может быть осуществлен по аналогии с синтезом
5-метил-10-фенил-5,10-дигидрофенофосфазиыа (VIII) 1Э~21:

Вг
СИ,

1. C4H»Li
2. С.Н3РС1, \

Вг \

сн 3 Ch.

SiHClj

о

(VIII)
СН3

N

С»Н5РС1г

н3с сн3
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М-Алкил-о,о'-дибромдифениламины труднодоступны, что ограничива-
ет возможности синтеза 5,10-дигидрофенофосфазинов на их основе i 3 ' ' 9 .
Способ получения 5,10-дигидрофенофосфазинов замещением атома оло-
ва в гетероциклах типа (IX) 20 демонстрирует большую термодинамиче-
скую стабильность связей Ρ—С по сравнению со связями Sn—С, однако
он не представляет ценности для синтеза, поскольку исходные 5,10-ди-
гидрофеназастаннины получают из тех же ο,ο'-дибромдифениламинов.
Во многих случаях наиболее рациональным методом получения дигид-
рофенофосфазинов с трехвалентным атомом фосфора может оказаться
восстановление 21 соответствующих Р-окисей или Р-сульфидов.

III. РЕАКЦИИ ДИГИДРОФЕНОФОСФАЗИНОВ

1. РЕАКЦИИ С УЧАСТИЕМ ГЕТЕРОАТОМОВ

Для получения производных 5,10-дигидрофенофосфазина в качестве
исходного вещества обычно используют 10-оксо-5,10-дигидрофенофосфа-
зин (I). Соединение (I) вступает в реакции, характерные для окисей
вторичных фосфинов 22: присоединяется к активированным кратным свя-
зям, алкилируется и окисляется по атому фосфора. Предложено не-
сколько способов окисления (I) до фенофосфазиновой кислоты: возду-
хом в кипящем тетралине 4 · 6 , перекисью водорода в уксусной кислоте6

или перекисью водорода в водной щелочи 12. В последнем случае при-
менение перекиси водорода не обязательно, так как кипящая водная
щелочь гладко превращает фенофосфазин (I) в соль фенофосфазиновой

+ NaOH ^ | | | -|- Н,

р/ - N/\p

/Ч / \
НО О ONa
(I)

(Механизм окисления окисей вторичных фосфинов в щелочных средах
обсуждается в работе24.)

Иначе протекает окисление элементарным иодом или хлорамином Т:
при действии указанных окислителей (I) превращается в бмс(10-оксо-
5,10-дигидрофенофосфазинил-10) 6:

\ // V
/ о \ /

(I) "-CH,C.H4SO.N(N,)C1

Если конечной целью синтеза являются производные фенофосфази-
новой кислоты, наиболее рационально использовать в качестве окисли-
теля пятихлористый фосфор 25:

Η

(D+PCl, -

Ч/\р

о с:
(X*
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Замещением атома хлора в хлорангидриде (X) получают эфиры и
амиды фенофосфазиновой кислоты 6· и · "•25·26. В аналогичные реакции
со спиртами и аминами вступают и тиохлорангидриды (VII) ' · 6 | "· "• '8,
но в этом случае необходимы дополнительные исследования продуктов

этерификации для дифференциации тионных y P ( S ) O R и тиольных

/ · P(O)SR изомеров6·18.
Реакции хлорангидрида (XI) с магнийорганическими соединениями

приводят к образованию связей Ρ—С 21.

с н. сн,

y\/N\/4
RMgX

О С1
(XI)

О R

X=I, Br

Однако большая часть фенофосфазинов, содержащих экзоциклические
связи Ρ—С, получена непосредственно из фенофосфазина (I) присоеди-
нением последнего к олефинам и азометинам 1 6 · 2 7 . Условия реакции за-
висят от строения олефина. Например, с акриловой кислотой и ее про-
изводными процесс ведут при 140—170° без растворителя и без ката-
лизатора 27:

Η

(I) СН3=СНХ

о сн.,сн,х
Х^СООН, СООСН3, CN

Присоединение (I) к β-бензоилстильбену осуществляют в спиртовом
растворе при 20° в присутствии этилата натрия 16. В настоящее время
нет кинетических данных для отыскания корреляции между реакцион-
ной способностью и строением реагентов; более того, не все факты под-
даются даже качественному объяснению. Так, в работе 1G установлено,
что фенофосфазин (I) не присоединяется к эфиру азодикарбоновой кис-
лоты, а с диморфолидом азодикарбоновой кислоты реагирует в кипя-
щем этаноле без применения катализаторов.

Анализируя данные работ1 6·2 7, можно сделать предварительный вы-
вод, что активность кратных связей по отношению к (I) растет в ряду
N = N<<C = C<;C = .N. Независимо от природы кратных связей, присо-
единение осуществляется по атому фосфора 1 6 · 2 7 . В свете этих фактов
вывод Херинга δ о том, что фенилизоцианат присоединяется к атому азо-
та фенофосфазина (I), не может быть принят без доказательств.

Осуществить алкилирование азота удается 2 1 · 2 3 в тех случаях, когда
нуклеофильность его повышена в результате ионизации иминогруппы:

N ΝΗ \ Ne
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NaH, CHJ
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Фенофосфазин (I) в аналогичных условиях дает продукт диметилиро-

вания
сн3

/ \ / Ν \ / \
NaH. CH,I

\/\р/\/

Η О СН,

В условиях, исключающих протолиз связи N—Н, нуклеофильность
иминогруппы чрезвычайно низка. Так, бензоилирование соли фенофос-
фазиновой кислоты идет по атому кислорода, а не по атому азота 6:

Η Η

/ \ / Ν \ / \

Ρ Ζ\

о ок

CjHsCOCl

О ОС (О) С„Н5

Следовательно, в молекулах дигидрофенофосфазинов активность

нуклеофильных центров уменьшается в последовательности: у Ν Θ >

>)>Ρ(Ο)Ο θ >)>ΝΗ.

2. РЕАКЦИИ ЭЛЕКТРОФИЛЬНОГО АРОМАТИЧЕСКОГО ЗАМЕЩЕНИЯ

Молекулярный бром в муравьиной кислоте при 5° окисляет 10-оксо-
5,10-дигидрофенофосфазин (I) и одновременно бромирует его в бензоль-
ные ядра 6. В результате реакции образуется смесь продуктов разной
степени бромирования, в которой преобладает дибром-10-оксо-10-окси-



Химия дигидрофенофосфазинов 1631

5,10-дигидрофенофосфазин (дибромфенофосфазиновая кислота), поло-
жение атомов брома в которой не установлено. Неизвестно, бромируется
ли фенофосфазиновая кислота в тех же условиях, и потому не ясна по-
следовательность процессов окисления и замещения.

По данным Мак-Хэтьи \ 10-тионофенофосфазин (XII) не реагирует
с ионом я-нитрофенилдиазония, тогда как в кипящей водной азотной
кислоте соединение (XII) одновременно нитруется и окисляется:

Η Η

S OCH3
(XII)

Нитрованием б-метил-Ю-метокси-Ю-оксо-б.Ю-дигидрофенофосфазина
з уксусной кислоте получен динитропродукт (XIII), строение которого
однозначно доказано методом ПМР 2 3:

СН3

I
, / \ / N \ / \

Ч/\р/\/

о осн3

СН,
1

/ \ / N \ / \
HNO,

о осн3
(XIII)

IV. ФИЗИКО-ХИМИЧЕСКИЕ СВОЙСТВА

С 1960 г. для идентификации дигидрофенофосфазинов применяются
ИК-спектры. Ни в одном случае не был выполнен расчет колебаний, и
частоты, характеризующие колебания гетероцикла, не идентифицирова-
ны. Исследователи, работающие с 10-оксо-5,10-дигидрофенофосфазина-
ми, обычно указывают частоту Р = 0-полосы β·12·18·21·23. В дигидрофе-
нофосфазинах, содержащих группы NH,- частота валентных колебаний
связи Р = О понижена, возможно, вследствие образования межмолеку-
лярных водородных связей, и проявляется в области 1150—1195 см~1

1 2 · l s . Алкилирование азота приводит к повышению частоты до 1180—•
1240 см~1 2 1 · 2 3 . Таким образом, первоначальное отнесение6 полос при
1340—1350 си~' к колебаниям связи Р = О является ошибочным.

Из методов ЯМР для исследования 5,10-дигидрофенофосфазинов
применяли только протонный резонанс, в основном для идентификации
алкильных групп, связанных с атомами азота и фосфора 1 2 · 2 0 · 2 1 ; но в
ПМР-спектре динитросоединения (XIII) химические сдвиги неэквива-
лентных ароматических протонов различаются столь значительно, что
удалось полностью расшифровать и эту область спектра 23. В молекуле
(XIII) константы спин-спинового взаимодействия 3/(РН) = 14,0 гц и,
особенно, 4 / ( Р Н ) = 7 , 2 гц значительно больше, чем в молекулах окиси
трифенилфосфина и его замещенных, где 3/(РН) = 11,2—12,4 гц2!>·29,
4/(РН) = 1,8—2,7 гц™-м.

Сведения о масс-спектрах отдельных представителей дигидрофено-
фосфазинов приведены в работах 12· " • 2 3 · 3 0 . Основные пути распада 5,10-
лигидрофенофосфазинов можно представить следующей схемой:
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. / \ / N \ / \
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\
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\
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В масс-спектрах производных трехвалентного фосфора ион (XIV) явля-
ется основным даже при энергии ионизирующего излучения 30 эв 21.
Окисление атома фосфора повышает устойчивость молекулярного иона,
и обычно он становится основным в спектрах 10-оксо-5,10-дигидрофе-
нофосфазинов.

ТАБЛИЦА 1

Электронные спектры 10-Р-5-метил-10-оксо-5,10-дигидрофенофосфазинов21

R

СНз

с 6н 6осн 3С1

Растворитель

Спирт
Спирт
Спирт
Диоксан

220
226
223
231

(4,50)
(4,50)
(4,21)
(4,44)

273
275
272
273

^макс f

(4,25)
(4,15)
(4,31)
(4,23)

ш (ige)

301
306
299
305

(3,92)
(3,81)
(4,00)
(3,95)

327
336
337
346

(3
(3
(3
(3

.76)
,80)
,80)
,81)

ТАБЛИЦА 2

5,10-Дигидрофенофосфазины
R"

\ / \

/\/\р/\/\R'

R

ОС2Н5

СН3

QHj
с 6 н 6с в н 6с 6 н 6

R'

Η
Η
Η
Br
Η
CH3

R"

Η
СНз

сн 3
СН3

с 2 н 5
СНз

Т. пл., °С

151,5-152
102-103
159—160
227—229

96,5-98
144-146

Идентификация

Иодметилат; ИК-ПМР-, Уф-спектры
Иодметилат; ИК-ПМР·, УФ-спектпы
ИК-, ПМР-, УФ-спектры

ИК-, ПМР-, УФ-спектры

Ссылки

4
21

10, 1 9 -
гО, 21
10. 19

20
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10-Оксо-5,10-дигидрофенофосфазины
ТАБЛИЦА 3

R

Η
Η
Η

он
он
он
онС1
ОСН3

ОСН3

SCH3

SCH3

С 2 Н 5

NHCH2CH2OH
ОС 2Н 5

ОСН2СН2С1
SC 2 H 5

СН2СН2СООН
CH2CH2CN
NHCH2CH = C H 2

NHC3H7

SC3H7-«
СН2СН2С(О)СН3

СН2СН2СООСН,
СН(СН3)СН2СООН

-СНС(О)ОС(О)СН,
NHC 4H 9

N(C2H6)2

- Ν / (СН2СН2) Л О

ОС 4Н 9

SC4H9
NH(CH2)3N(CH3)2

— Ν / (сн2сн2) Дысн3

—СНСООСНз

СН2СООСН3

NHC e H 6

NHCH2CH,N(C2H5)2

OCH2CH2N(C2H6)2

ОСН 2С 6Н 5

ОС(О)С6Н6

O(CH2)3N(C,jH5)2

СН(С6Н5)СН2С(О)СН,
СН(С6Н5)СН2СООСН3

CH(C,H6)CH(CN)CONH2

| \ V

ч /С 6 Н 4 Ч *
У?{ /NH

Т. пл., °С

215—216
219—222
214—216

выше 250
270—274
274—275
284—286
290 (разл.)
112—114
224—225
265—267
275-276

—
232

99
—

221—222
245—246
226—227

254
254

174—176
195—196
162—163
148—149

247
238
244

250

139,5—141
149—151
185—186
230—235

208—209

241
191-194
80—83,5

179—180
выше 340
42—43,5

181—183
133—135
281—283

200 (спекается)

выше 300

Идентификация

СОЛИ Ti, U
УФ-спектр
бромгидрат, хлоргидрат, УФ-,

ИК-спектры
соль Ag
УФ-спектр
соль К, ИК-спектр

,
ИК-спектр

ИК-спектр
ИК-спектр
УФ-спектр
масс-спектр

ИК-спектр

,

ИК-спектр
—

.
—

—
'—

УФ-спектр

УФ-спектр
ИК-спектр

—
—

—

—
иодметилат
иодметилат

—
ИК-спектр

—
—
—
—

—

ИК-спектр

Ссылки

4,5
11

6,12

4
12,31
6,23
1
6,25
4
6,23
6,18
11

30
17
4

36
18
27
27
17
17
18
27
27
27

27
17
17

11

6,11
17
6

26

27

17
6

6
6
6

6
27

27
16

16

6
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R

/С6Н
—О(О)Р< >ΝΗ **

с н /CH(C eH5)NHC6H5

CH(C 6H 6)NHSO 2QH 5

СН(С6Н5)СН2С(О)С6Н6

CH(COC6H5)CH2C(O)CeH5

Т. пл., °С

выше 300

182—185
190—191
242-244
232—233

ТАБЛИЦА

Индентификация

ИК-спектр

—
—

3 {окончание)

Ссылки

6

16
16
16
16

• 6ис-(10-Оксо-5,10-дигидрофенофосфазинил-10).
** Ангидрид фенофосфазиновой кислоты.

УФ-спектры фенофосфазиновых кислот по мнению Фридмана и Стай-
лза 31 свидетельствуют о сопряжении пятивалентного атома фосфора с
π-электронной системой ароматических ядер. Как следует из данных
табл. 1, характер спектра, а следовательно, и характер сопряжения в
фенофосфазинах, мало зависит от природы заместителей, связанных с
фосфором.

Методом фотоионизационной масс-спектроскопии определены адиа-
батические потенциалы ионизации (ПИ) четырех дигидрофенофосфази-
нов3 2. Для 5-метил-10-фенил-5,10-дигидрофенофосфазина (VIII) ПИ
равен 6,90+0,05 эв и находится в пределах значений, указанных для
ПИ N-метилфенотиазина (6,60—6,96 эв 3 3 · 3 4 ) . Поскольку фармакологи-
ческую активность фенотиазинов связывают с низкими величинами их
ПИ 3ί·35, представляется весьма вероятным, что фармакологические пре-
параты могут быть созданы и на основе 5,10-дигидрофенофосфазинов.

Табл. 2—5 содержат полный перечень всех 5,10-дигидрофенофосфа-
зинов, описанных в журналах, патентах и депонированных статьях * к
началу 1976 г. В таблицы не включены соединения, для которых в
первоисточнике не приведены ни константы, ни данные элементного
анализа. В таблицы не включены также спиробифенофосфазины; все
сведения об этих веществах содержатся в работах Дженкинса и Фрид-
мана 12· "*.

В табл. 2 перечислены дигидрофенофосфазины с трехвалентным ато-
мом фосфора. В табл. 3 и 4 приведены дигидрофенофосфазины, произ-
водные пятивалентного фосфора, не содержащие заместителей при азоте
и в бензольных ядрах; в табл. 5 — остальные дигидрофенофосфазины с
пятивалентным атомом фосфора. Внутри каждой таблицы соединения рас-
положены в порядке возрастания числа атомов углерода в молекулах.
В графе «Идентификация» перечислены простейшие производные (со-
ли, хлоргидраты, иодметилаты) и спектральные методы, которыми оха-
рактеризовано вещество.

Данные Мак-Хэтьи цитируются по книге Манна
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ТАБЛИЦА 4

Ю-Тионо-5,10-дигидрофенофосфазины

^ /NH4

\

R

Cl
Cl

он
он
онNH2
NHNH2

SH

осн3осн3ОСН3

N(CH3)2

NHCH2CH2OH

ос 2 н 5ОС 2Н 5

ОС 2Н 5

ОСН2СВг,
ОСН,СН2ЬН
NHCHoCH=CH 2

NHC3H 7

ОС3Н7-м
ОС3Н7 -изо
ОС<,Н7-иэо
N(C2HB)2

NHCH2CH2N(CH3).

- Ж ^ С Н о С Н ^ ^ О

NHC4H9-«
ОС4Н9-я
OCH2CHoN(CH3)2

-NHCH 2C=CHCH=CHO
C.H,
NHCeH5
NHCeH6

OC6H5

OC6H4Cl-n
OC6H4NO2-n
SCeH4NO2-n
МНСН2СвН5

OCeH4CH3-o

I

CH3

SCi2^25

-S(S)p/ 6 *^NH

Т. пл-, °C

252—254
229,5—237,5

213
215

320—322
233—235
240—241
322—326
184—185,5
186—187
194—195
276—278

185
207—208
211—212
213—214
193—194
208-209

251
238—239
178—180
233-234
242 244

184
142-144

275—276

206—207
130—131
167—169
122—124

199-200
268—269
247—248
238—240
222—224
204-206
250—252
259—260

184
164—166
135—136

92—93

320—322

Идентификация

соль К, ИК-спектр
УФ-спектр
соли с триэтиламином, с пиперазином

соли с пиридином и пиперазином
ИК-спектр

—

—
—

УФ-спектр

—
—
—

УФ-спектр

Иодметилат

—

—

—
—

—

УФ-спектр

—

Ссылки

9
6

6,18
11

1
1
1
1

6
18

1
1

17
1

18
11
1
1

17
17
1,18
18

1
17

1

11

1

17
1
1
1
1
1
1
1

11

1
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ТАБЛИЦА 5

Замещенные 10-оксо- и 10-тионо-5,10-дигидрофенофосфазины

R

χ

Ρ(Ο)ΟΗ
Ρ(Ο)Η
Р(О)ОН
Р(О)ОН
Р(О)ОН
Р(0)С1

Р(0)С1
Р(О)ОСН3

Р(О)Н
РЮ)ОН
Р(О)ОСН3

Р(О)ОСН3

Р(О)ОСН3

Р(О)СН3

Р(О)ОН

Р(О)Н *
Р(О)ОН
Р(О)Н
Р(О)С6Н6

Р(О)С6Н6

P(S)C1
P(S)C1
P(S)OCH3

P(S)OC2H5

P(S)OC,H5

P(S)OCH3

P(S)OCHa

P(S)OC,H5

P(S)OC2H5

R

Η
Η
Η

сн3сн3сн3

сн3Η
Η
Η

сн3

сн3

сн,
сн3

сн3

Η
Η

CeH5NHCO

сн,

сн3

Η
Η
Η
Η
Η

CHSCO
Η

сн,со
Η

R1

Η
Η
Η
Η
Η
Η

Η
Η
Η
Η
Η

Η

Η

Η

Η

Η
Η
Η
Η

Η

С1

сн3Η
С1
Η
Η

сн3Η

сн3

R2

N0,

сн;
сн3Η
Ν0 2

Η

N0,
Ν0 2

сн3сн,
Η

N0,

Ν0 2

Η

сн3

Η
Η
Η
Η

Br

Η
Η

сн3Η
С1
Η
Η
Η
Η

R»

Η
Η
Η
Η

Ν0 2

Η

Ν0 2

Ν0 2

сн3сн3Η

Η

N0,

Η

сн3

Η
Η
Η
Η

Br

Η
Η
Η
Η
Η
Η
Η
Η
Η

R4

Η
Η
Η
Η
Η
Η

Η
Η
Η
Η
Η

Η

Η

Η

Η

C4H4

с.,н4Η
Η

Η

Η
СН,

Η
Η
Η
Η

сн3Η

сн3

Т. пл., °С

205—206
270-272

252,5—253
выше 320
217—220

264—267
344—345

выше 400
289 (рам.)

164-165

147—149

275—277

205-207

276-277

238—240
290—295

227 (разл.)
162—163

220-222

270-272
283—285
250—260
190—192
178—180
132—134
228—230
101—103
228—230

Идентификация

ИК-спектр
ИК-спектр
ИК-, УФ-спектры
ИК-спекто
ИК-, УФ-',

ПМР-спектры

—
ИК-спектр
ИК-спектр
ПМР-, ИК-,

УФ-спектры
ПМР-, ИК-,

УФ-спектры
ПМР-, ИК-,

УФ-спектры ·
ПМР-, ИК-,

УФ-спектры
ИК-, ПМР-,

УФ-спектры
ИК-спектр
ИК-спектр

—
ИК-, ПМР-,

УФ-спектры
ПМР-, ИК-,

УФ-спектры
—
—
—
—
—
—
—
—.
—

Ссыл-
ки

4

12
12

21,23
23
21

23
1

12
12
21

23

23

21

12,31

12
12
6

21

21

9
9
1

1

* 7-Оксо-7,12-дигидробензо[с]-фенофосфазин (VI).

ДОПОЛНЕНИЯ

За время подготовки рукописи к набору опубликованы еще четыре статьи, посвя-
щенные дигидрофенофосфазинам 3 7- 4 0 .

Авторами обзора совместно с Бычковым з г разработан простой, эффективный спо-
соб синтеза фенофосфазиновой кислоты.

Спектр ПМР динитросоединения (XIII), описанный в депонированной статье23,
теперь опубликован в более доступном источнике 38.

Выполнен рентгеноструктурный анализ 5-метил-10-фенил-5,10-дигидрофенофосфази-
на(VIII); молекула не плоская, угол между плоскостями фениленовых циклов равея
145° 39.
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В работе Петрова и сотр.40 усовершенствован способ выделения фенофосфазина(1)
из смеси продуктов реакции (1). На основе соединения(I) получены 10-оксо-5,10-дигид-
рофеиофо'сфазины, содержащие окснметильиые и аминометильные группы при атоме
фосфора; подробно обсуждаются ИК-спектры названных соединений40.
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