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Взаимодействием нитроарилсодержащих 1,3-диоксоланов и 1,3-диоксанов с глюкозой в водно-этаноль-
ной среде в присутствии концентрированного раствора NaOH получен ряд 1,3-диоксациклоалкилсодер-
жащих азоксиаренов с выходами 53–75%.
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Среди циклических ацеталей известно значи-
тельное количество веществ, проявляющих прак-
тически важные свойства и использующихся как 
биологически активные соединения, ингибиторы 
коррозии, ПАВ и полупродукты для синтеза поли-
меров [1–5]. В числе видов биологической актив-
ности наиболее значимыми являются: способность 
стимулировать рост растений (препараты Фуролан 
1 [6], Краснодар-1 2 [7]), гербицидное (Диоксакарб 
3 [8]) и антимикробное действие (Бронидокс 4 [9]), 
фармакологическая активность (диссоциативный 
анестетик Дексоксадрол 5 [10], антимигренозный 
препарат Дотаризин 6 [11]). В качестве нового сти-
мулятора роста растений определенный интерес 
представляет соединение 7 (схема 1), для которого 
показана эффективность на зерновых культурах, 
предположительно проявляющаяся за счет спо-
собности выступать экзогенным донором NO [12].

Cоединение 7 впервые было синтезировано 
классическим для азоксисоединений методом – 
восстановлением 2-(4-нитрофенил)-1,3-диоксо-
лана метоксидом натрия [12]. Однако этот метод 
имеет ряд ограничений, получаемый продукт, как 
правило, интенсивно окрашен, что говорит о при-
сутствии трудноотделимой примеси соответству-
ющего азосоединения. Недавно нами в предва-

рительном сообщении была предложена удобная 
препаративная методика синтеза 7 [13], основан-
ная на способе восстановления ароматических ни-
тросоединений под действием глюкозы в щелоч-
ной среде [14].

Цель данной работы заключалась в получения 
широкого ряда азоксибензолов с 1,3-диоксацикла-
новыми заместителями путем восстановления со-
ответствующих нитросоединений под действием 
глюкозы.

В качестве исходных соединений нами ис-
пользовались циклические ацетали 8 – 1,3-диок-
соланы и 1,3-диоксаны, получаемые на основе 
промышленно доступных диолов (этиленгликоль, 
1,3-пропандиол, 1,3-бутиленгликоль, неопентилг-
ликоль, этриол) и 2-, 3- или 4-нитробензальдеги-
да, 4-нитроацетофенона. Синтез этих соединений 
осуществляли в толуоле в присутствии пара-толу-
олсульфокислоты с азеотропным водоотделением 
[15], все они были описаны ранее.

Как было показано нами для соединения 7, наи-
более оптимальным вариантом проведения вос-
становления нитроарилсодержащих циклических 
ацеталей является использование водно-этаноль-
ной среды и применение глюкозы в количестве  
200 мол% (схема 2). Ход реакции хорошо кон-
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тролируется тонкослойной или газо-жидкостной 
хроматографией, в большинстве случаев для мак-
симальной конверсии исходного соединения до-
статочно нагревания реакционной массы при 50°С 
и интенсивном перемешивании в течение 2 ч.

В большинстве случаев реакция протекает 
гладко и в отличие от классического метода вос-
становления посредством алкоголята натрия не со-
провождается образованием сильно окрашенного 
продукта и осмолением. Целевые продукты выде-
ляются после нейтрализации реакционной массы 
в виде кристаллических соединений, за исключе-

нием азоксиарена 9ж, и могут быть очищены пере-
кристаллизацией или флеш-хроматографией.

Использованный метод получения азоксиаре-
нов является незаслуженно малоприменимым на 
практике, хотя имеет ряд очевидных преимуществ 
перед большинством прочих известных [16–18]: 
во-первых, он прост в препаративной реализации 
и легко масштабируется, во-вторых, используются 
доступные реагенты и в целом реакция отвечает 
принципам «зеленой» химии.

В том случае, если необходимо синтезировать 
соединение, в котором содержатся заместители 
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чувствительные к действию концентрированного 
раствора щелочи, целесообразно получить предва-
рительно диальдегид 10 посредством кислотного 
гидролиза 1,3-диоксолана 7. Гидролиз легко про-
текает при комнатной температуре в среде ТГФ 
под действием концентрированной соляной кис-
лоты (схема 3) и приводит с хорошим выходом к 
диальдегиду 10.

Ацетализация диальдегида бронополом 11 про-
текает гладко и обеспечивает получение цикличе-
ского ацеталя 12 с выходом 91% (схема 4).

Азоксиарен 12 плохо растворим в большинстве 
органических растворителей и выделяется из ре-
акционной массы в виде кристаллического осад-
ка, который после промывки на фильтре горячим 
этанолом достаточно чист для большинства целей.

Строение всех полученных соединений под-
тверждено методами спектроскопии ЯМР 1H, 13C, 
хромато-масс-спектрометрии.

Таким образом, предложена эффективная мето-
дика получения разнообразных 1,3-диоксацикло-
алкилсодержащих азоксиаренов, обеспечивающая 
получение целевых соединений с выходами от 
умеренных до хороших.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

Спектры ЯМР 1Н, 13С регистрировали на прибо-
ре ECA400 (JEOL) в растворе CDCl3 или (CD3)2SO 
(Cambridge Isotop Laboratories, Inc.), в качестве 
стандарта использовали остаточные протоны рас-
творителя. ИК спектры регистрировали на при-
боре IR Prestige (Shimadzu) для таблетированных 
с KBr образцов соединений. Контроль за ходом 
реакций осуществляли хромато-масс-спектро-
метрически с использованием прибора GC-2010 
(Shimadzu) c масс-селективным детектором QP-
2010 Plus (Shimadzu): колонка Supelko SLB-5ms, 
30 м, программируемый нагрев от 60 до 265°С со 
скоростью 30 град/мин или тонкослойной хрома-
тографией на пластинах Sorbfil ПТСХ-АФ-В-УФ 
(ООО «Имид»). Масс-спектры высокого разреше-
ния получены на приборе Bruker MaXis Impact. 
Температуры плавления измерены в открытых ка-
пиллярах на приборе Stuart SMP30.

В работе использовали коммерчески доступ-
ные (Aldrich) 2- (4- или 3-)-нитробензальдегид, 
4-нитроацетофенон, 1,2- и 1,3-диолы. Исходные 
1,3-диоксацикланы описаны ранее: 8а [19], 8б, 8д 
[20], 8в [21], 8г [22], 8е [23], 8ж, 8з [24], 8и [25], 
8к [26].
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Общая методика получения соединений 9. 
Смесь 6 мл этанола, 7.5 мл 30%-ного водного рас-
твора NaOH и 2.56 ммоль нитроарилдиоксацикла-
на 8 термостатировали при 50°С, затем вносили 
раствор 1 г (5.12 ммоль) моногидрата глюкозы в 
1 мл воды и выдерживали при указанной темпе-
ратуре и интенсивном перемешивании 2 ч. После 
охлаждения реакционную массу выливали в 50 мл 
воды, образовавшийся осадок отфильтровывали 
на фильтре Шотта (для соединения 9ж проводили 
экстракцию дихлорметаном) и перекристаллизо-
вывали или очищали флеш-хроматографией.

1,2-Бис[2-(1,3-диоксолан-2-ил)фенил]диазен- 
оксид (9а). Выход 73%, желтоватые кристаллы,  
т. пл. 104–105°С (EtOH). ИК спектр (KBr), ν, см–1:  
3072, 3034, 2995 (Csp2–H), 2949, 2889 (Csp3–H), 
1597, 1485 (Csp2–Csp2), 1463 {νas[N=N(O)]}, 1346 
{νs[N=N(O)]}. Спектр ЯМР 1Н (CDCl3, 399.78 МГц),  
δ, м. д.: 3.97–4.11 м (8H, CH2), 6.29 с (1H, CH), 6.47 
с (1H, CH), 7.35–7.41 м (1H, CH), 7.43–7.54 м (3H, 
CH), 7.69–7.82 м (3H, CH), 8.12–8.19 м (1H, CH). 
Спектр ЯМР 13C (CDCl3, 100.5 МГц), δC, м. д.:  
65.15 (CH2), 65.21 (CH2), 99.8 (Csp3-H), 100.2 
(Csp3-H), 121.7 (CH), 124.0 (CH), 126.4 (CH), 127.2 
(CH), 128.6 (CH), 129.2 (CH), 129.5 (CH), 130.2 
(CH), 132.0 (C), 133.4 (C), 142.2 (C), 148.5 (C). 
Масс-спектр, m/z (Iотн, %): 342 (8) [M]+, 280 (16), 
236 (100), 208 (24), 179 (14), 152 (5).

1,2-Бис[4-(2-метил-1,3-диоксолан-2-ил)фе-
нил]диазеноксид (9б). Выход 75%, желтоватые 
кристаллы, т. пл. 124–125°С (EtOH). ИК спектр 
(KBr), ν, см–1: 3105, 3074, 3055 (Csp2–H), 2987, 
2976, 2900, 2889 (Csp3–H), 1485 (Csp2–Csp2), 1454 
{νas[N=N(O)]}, 1375 {νs[N=N(O)]}. Спектр ЯМР 
1Н (CDCl3, 399.78 МГц), δ, м. д.: 1.67 с (6H, CH3), 
3.75–3.82 м (4H, CH2), 4.03–4.08 м (4H, CH2), 7.57–
7.63 м (4H, CH), 8.11–8.14 м (2H, CH), 8.23–8.27 м 
(2H, CH). Спектр ЯМР 13C (CDCl3, 100.5 МГц), δC, 
м. д.: 27.4 (CH3), 27.5 (CH3), 64.5 (CH2), 64.6 (CH2), 
108.4 (C), 108.6 (C), 122,3 (CH), 125.4 (CH), 125.7 
(CH), 125.9 (CH), 143.5 (C), 144.8 (C), 147.2 (C), 
147.8 (C). Масс-спектр, m/z (Iотн, %): 370 (4) [M]+, 
355 (100), 163 (11), 148 (17), 126 (9), 104 (12).

1,2-Бис[4-(1,3-диоксан-2-ил)фенил]диазенок-
сид (9в). Выход 75%, бесцветные кристаллы, т. пл. 
202–203°С (EtOH–CHCl3). ИК спектр (KBr), ν, см–1:  
3134, 3107, 3041 (Csp2–H), 2966, 2951, 2924, 2858 

(Csp3–H), 1498 (Csp2–Csp2), 1467 {νas[N=N(O)]}, 
1344 {νs[N=N(O)]}. Спектр ЯМР 1Н (CDCl3,  
399.78 МГц), δ, м. д.: 1.44–1.49 м (2H, CH2), 2.18–
2.30 м (2H, CH2), 3.97–4.04 м (4H, CH2), 4.26–4.32 
м (2H, CH), 5.54 с (1Н, CH), 5.56 с (1Н, CH), 7.57–
7.65 м (4H, CH), 8.16–8.21 м (2H, CH), 8.27–8.32 м 
(2H, CH). Спектр ЯМР 13C (CDCl3, 100.5 МГц), δC, 
м. д.: 25.65 (CH2), 25.71 (CH2), 67.4 (CH2), 100.5 
(CH), 100.9 (CH), 122.2 (CH), 125.6 (CH), 126.3 
(CH), 126.6 (CH), 139.8 (C), 142.1 (C), 144.1 (C), 
148.3 (C). Масс-спектр, m/z (Iотн, %): 370 (18) [M]+, 
353 (32), 295 (7), 209 (7), 191 (9), 177 (21), 163 
(100), 151 (20).

1,2-Бис[2-(1,3-диоксан-2-ил)фенил]диазенок-
сид (9г). Выход 59%, бежевые кристаллы, т. пл. 
212–213°С (EtOH–CHCl3). ИК спектр (KBr), ν, см–1:  
3103, 3068, 3039 (Csp2–H), 2976, 2956, 2924, 2866 
(Csp3–H), 1485 (Csp2–Csp2), 1467 {νas[N=N(O)]}, 
1340 {νs[N=N(O)]}. Спектр ЯМР 1Н [(CD3)2SO, 
399.78 МГц], δ, м. д.: 1.39–1.44 м (2H, CH2), 1.91–
2.05 м (2H, CH2), 3.86–3.94 м (4H, CH2), 4.10–4.16 
м (4H, CH2), 5.75 с (1Н, CH), 5.95 с (1Н, CH), 7.38–
7.42 м (1H, CH), 7.48–7.52 м (1H, CH), 7.59–7.64 м 
(2H, CH), 7.66–7.79 м (1H, CH). Спектр ЯМР 13C 
[(CD3)2SO, 100.5 МГц], δC, м. д.: 25.2 (CH2), 25.3 
(CH2), 66.8 (CH2), 66.9 (CH2), 96.6 (Csp

3H), 97.2 
(Csp3H), 120.9 (CH), 123.3 (CH), 126.5 (CH), 126.8 
(CH), 128.1 (CH), 128.8 (CH), 129.7 (CH), 130.4 
(CH), 131.3 (C), 133.4 (C), 140.9 (C), 147.2 (C). 
Масс-спектр, m/z (Iотн, %): 370 (5) [M]+, 294 (10), 
236 (100), 208 (22), 179 (13), 152 (5).

1,2-Бис[4-(2-метил-1,3-диоксан-2-ил)фе-
нил]диазеноксид (9д). Выход 53%, желтоватые 
кристаллы, т. пл. 194–195°С (EtOH). ИК спектр 
(KBr), ν, см–1: 3103, 3070, 30531 (Csp2–H), 2987, 
2953, 2929, 2866 (Csp3–H), 1490 (Csp2–Csp2), 1460 
{νas[N=N(O)]}, 1373 {νas[N=N(O)]}. Спектр ЯМР 
1Н (CDCl3, 399.78 МГц), δ, м. д.: 1.25–1.31 м (2H, 
CH2), 1.53 с (6H, CH3), 2.08–2.19 м (2H, CH2), 3.73–
3.94 м (8H, CH2), 7.54–7.61 м (4H, CH), 8.18–8.21 
м (2H, CH), 8.30–8.33 м (2H, CH). Спектр ЯМР 13C 
(CDCl3, 100.5 МГц), δC, м. д.: 25.31 (CH2), 25.39 
(CH2), 32.13 (CH3), 32.16 (CH3), 61.4 (CH2), 100.1 
(Csp3), 100.4 (Csp3), 122.8 (CH), 125.9 (CH), 127.3 
(CH), 127.5 (CH), 143.1 (C), 143.4 (C), 145.5 (C), 
147.7 (C). Масс-спектр, m/z (Iотн, %): 398 (16) [M]+, 381 
(16), 309 (15), 191 (20), 177 (100), 121 (13), 105 (69).
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1,2-Бис[4-(4-метил-1,3-диоксан-2-ил)фенил]- 
диазеноксид (9е). Выход 69%, бежевые кристал-
лы, т. пл. 158–159°С (EtOH). ИК спектр (KBr), ν, 
см–1: 3132, 3109, 3082, 3057 (Csp2–H), 2964, 2927, 
2904, 2866 (Csp3–H), 1604, 1498 (Csp2–Csp2), 1467 
{νas[N=N(O)]}, 1359 {νs[N=N(O)]}. Спектр ЯМР 
1Н (CDCl3, 399.78 МГц), δ, м. д.: 1.33 уш.д (6H, 
CH3, 3JHH 6.4 Гц), 1.51–1.57 м (2H, CH2), 1.76–1.87 
м (2H, CH2), 3.93–4.04 м (4H, CH2), 4.24–4.30 м 
(2H, CH), 5.54 с (1Н, CH), 5.57 с (1Н, CH), 7.59–
7.65 м (4H, CH), 8.16–8.20 м (2H, CH), 8.27–8.31 м 
(2H, CH). Спектр ЯМР 13C (CDCl3, 100.5 МГц), δC, 
м. д.: 21.73 (CH3), 21.77 (CH3), 32.87 (CH2), 32.94 
(CH2), 67.1 (CH2), 73.49 (CH), 73.56 (CH), 100.2 
(CH), 100.7 (CH), 122.2 (CH), 125.6 (CH), 126.5 
(CH), 126.7 (CH), 139.5 (C), 142.2 (C), 144.1 (C), 
148.3 (C). Масс-спектр, m/z (Iотн, %): 398 (13) [M]+, 
381 (12), 325 (5), 309 (13), 191 (17), 177 (100), 121 
(10), 105 (65).

1,2-Бис[3-(4-метил-1,3-диоксан-2-ил)фенил]- 
диазеноксид (9ж) выделен флеш-хроматогра-
фией (силикагель, гексан–этилацетат, 10:1). Вы-
ход 65%, желтоватое масло. ИК спектр (KBr), 
ν, см–1: 3078 (Csp2–H), 2972, 2947, 2854 (Csp3–H), 
1589, 1494 (Csp2–Csp2), 1463 {νas[N=N(O)]}, 1357 
{νs[N=N(O)]}. Спектр ЯМР 1Н (CDCl3, 399.78 МГц),  
δ, м. д.: 1.32 д (3H, CH3, 3JHH 6.4 Гц), 1.33 д (3H, 
CH3, 3JHH 5.9 Гц), 1.52–1.57 м (2H, CH2), 1.77–1.88 
м (2H, CH2), 3.93–4.05 м (4H, CH2), 4.24–4.31 м 
(2H, CH), 5.57 с (1H, CH), 5.59 с (1H, CH), 7.45–
7.51 м (2H, CH), 7.54–7.56 м (1H, CH), 7.69–7.71 
м (1H, CH), 8.18–8.21 м (1H, CH), 8.25–8.29 м 
(2H, CH), 8.43–8.46 м (1H, CH). Спектр ЯМР 13C 
(CDCl3, 100.5 МГц), δC, м. д.: 21.75 (CH3), 21.79 
(CH3), 32.86 (CH2), 32.93 (CH2), 67.1 (CH2), 73.5 
(CH), 100.23 (CH), 100.84 (CH), 120.5 (CH), 122.5 
(CH), 123.9 (CH), 125.6 (CH), 127.3 (CH), 128.6 
(CH), 128.7 (CH), 129.31(CH), 139.5 (C), 140.0 (C), 
143.9 (C), 148.3 (C). Масс-спектр, m/z (Iотн, %): 398 
(13) [M]+, 309 (7), 253 (4), 237 (6), 177 (14), 121 (8), 
101 (100).

1,2-Бис[4-(5,5-диметил-1,3-диоксан-2-ил)фе-
нил]диазеноксид (9з). Выход 63%, бежевые кри-
сталлы, т. пл. 255–256°С (разл.) (EtOH). ИК спектр 
(KBr), ν, см–1: 3111, 3078 (Csp2–H), 2980, 2951, 
2904, 2866, 2850 (Csp3–H), 1463 {νas[N=N(O)]}, 
1382 {νs[N=N(O)]}. Спектр ЯМР 1Н (CDCl3,  

399.78 МГц), δ, м. д.: 0.81 с (3Н, CH3), 0.81 с (3Н, 
CH3), 1.29 с (3Н, CH3), 1.30 с (3Н, CH3), 3.66 д 
(4Н, CH2, 2JHH 11 Гц), 3.77–3.82 м (4Н, CH2), 5.43 
с (1Н, CH), 5.46 с (1Н, CH), 7.59–7.66 м (4Н, CH), 
8.17–8.22 м (2Н, CH), 8.29–8.33 м (2Н, CH). Спектр 
ЯМР 13C (CDCl3, 100.5 МГц), δC, м. д.: 21.8 (CH3), 
21.9 (CH3), 23.01 (CH3), 23.03 (CH3), 30.2 (C), 77.6 
(CH2), 100.6 (CH), 101.1 (CH), 122.3 (CH), 125.6 
(CH), 126.5 (CH), 126.7 (CH), 139.6 (C), 141.9 (C), 
144.2 (C), 148.4 (C). Масс-спектр, m/z (Iотн, %): 383 
(100), 367 (15), 325 (18), 309 (7), 177 (12), 155 (7), 
119 (17), 101 (71).

1,2-Бис[4-(2,5,5-триметил-1,3-диоксан-2-ил)- 
фенил]диазеноксид (9и). Выход 64%, бесцветные 
кристаллы, т. пл. 174–175°С [EtOH–MeO(CH2)OH].  
ИК спектр (KBr), ν, см–1: 3109, 3082, 3057, 
3035 (Csp2–H), 2989, 2954, 2910, 2864 (Csp3–H), 
1490 (Csp2–Csp2), 1471 {νas[N=N(O)]}, 1367 
{νs[N=N(O)]}. Спектр ЯМР 1Н (CDCl3, 399.78 МГц),  
δ, м. д.: 0.59 с (3Н, CH3), 0.60 с (3Н, CH3), 1.27 с (6Н, 
CH3), 1.56 с (6Н, CH3), 3.38–3.47 м (8Н, CH2), 7.53–
7.60 м (4Н, CH), 8.16–8.20 м (2Н, CH), 8.28–8.31 м 
(2Н, CH). Спектр ЯМР 13C (CDCl3, 100.5 МГц), δC, 
м. д.: 21.8 (CH3), 22.78 (CH3), 22.82 (CH3), 29.9 (C), 
31.8 (CH3), 71.8 (CH2), 99.8 (CH), 100.1 (CH), 122.8 
(CH), 125.8 (CH), 127.2 (CH), 127.4 (CH), 142.8 
(C), 143.4 (C), 145.2 (C), 147.8 (C). Масс-спектр 
(HRMS-ESI-TOF), m/z (Iотн, %): 455.2546 [M + H]+ 
(вычмслено для C26H34N2O5: 455.2540).

1,2-Бис{4-[5-(гидроксиметил)-5-этил-1,3-ди-
оксан-2-ил]фенил}диазеноксид (9к). Выход 74%, 
бледно-желтые кристаллы, т. пл. 249–252°С (EtOH). 
ИК спектр (KBr), ν, см–1: 3385 уш (OH), 3113, 3084 
(Csp2–H), 2964, 2877, 2858 (Csp3–H), 1498 (Csp2–Csp2),  
1462 {νas[N=N(O)]}, 1381 {νs[N=N(O)]}. Спектр 
ЯМР 1Н [399.78 MГц, (CD3)2SO], δ, м. д.: 0.78 
т (3H, CH3, 3JHH 7.6 Гц), 0.87 т (3H, CH3, 3JHH  
7.8 Гц), 1.16 м (2H, CH2), 1.72 м (2H, CH2), 3.17–3.18 
м (1Н, OH), 3.60–3.69 м (6Н, CH2 + OH), 3.78–3.87 
м (2Н, CH2), 3.94–3.98 м (3Н, CH2), 4.60–4.66 м (2Н, 
CH2), 5.47 с (1Н, CH), 5.48 с (1Н, CH), 5.53 с (1Н, 
CH), 5.55 с (1Н, CH), 7.54–7.59 м (2Н, CH), 7.61–
7.67 м (2Н, CH), 8.06–8.10 м (2Н, CH), 8.23–8.27 
м (2Н, CH). Спектр ЯМР 13C [100.5 MГц, CDCl3 +  
(CD3)2SO], δC, м. д.: 6.0 (CH3), 7.1 (CH3, минор-
ный), 22.2 (CH2, минорный), 22.7 (CH2), 36.1 (C), 
36.5 (C, минорный), 59.87 (CH2), 59.93 (CH2), 61.94 
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(CH2), 61.99 (CH2), 71.4 (CH2, минорный), 71.5 
(CH2), 99.5 (Csp3H, минорный), 99.6 (Csp3H), 100.0 
(Csp

3H, минорный), 100.1 (Csp3H), 121.2 (СH), 
121.3 (СH, минорный), 124.5 (СH), 124.6 (СH, ми-
норный), 125.7 (СH), 126.00 (СH), 126.04 (СH, ми-
норный), 139.09 (C), 139.13 (C, минорный), 141.5 
(C), 143.2 (C), 147.3 (C). Масс-спектр (HRMS-ESI-
TOF), m/z (Iотн, %): 487.2443 [M + H]+ (вычислено 
для C26H34N2O7: 487.2439).

1,2-Бис(4-формилфенил)диазеноксид (10). 
К раствору 0.5 г (1.46 ммоль) 1,2-бис[4-(1,3-ди-
оксолан-2-ил)фенил]диазеноксида в 10 мл ТГФ 
прибавляли 0.5 мл концентрированной HCl (37% 
водн.). Реакционную массу выдерживали 1 ч при 
комнатной температуре. По данным тонкослой-
ной хроматографии, за это время наступает полная 
конверсия исходного субстрата (гексан–EtOAc, 
8:4). Реакционную смесь разбавляли 50 мл воды, 
образовавшийся осадок отфильтровывали и про-
мывали на фильтре дистиллированной водой. 
Твердый остаток перекристаллизовывали из сме-
си этанола с этилацетатом. Выход 0.29 г (80%), 
желтоватые кристаллы, т. пл 188–190°C (разл.) 
{т. пл. 178 –180°C (разл.) [27]}. ИК спектр (KBr), 
ν, см–1: 3109, 3034 (Csp2–H), 2918, 2848 (Csp3–H), 
1707, 1687 (С=О), 1597 (Csp2–Csp2). Спектр ЯМР 1Н 
[(CD3)2SO, 399.78 МГц], δ, м. д.: 8.05–8.08 м (2H, 
CH), 8.13–8.18 м (4H, CH), 8.43–8.47 м (2H, CH), 
10.06 с (1H, CH), 10.16 с (1H, CH). Спектр ЯМР 
13C [(CD3)2SO 100.5 МГц], δC, м. д.: 123.2 (CH), 
125.4 (CH), 130.2 (CH), 130.5 (CH), 136.1 (C), 138.5 
(C), 147.5 (C), 150.8 (C), 192.2 (C=O), 192.4 (C=O). 
Масс-спектр, m/z (Iотн, %): 254 (17) [M]+, 226 (10), 
169 (8), 133 (31), 105 (100).

Бис[4-(5-бром-5-нитро-1,3-диоксан-2-ил)- 
фенил]диазеноксид (11). В колбу, снабженную 
насадкой Дина–Старка, помещали 50 мл толуола, 
0.43 г (1.69 ммоль) 1,2-бис(4-формилфенил)диа-
зеноксида, 0.68 г (3.34 ммоль) бронопола и 0.05 г 
4-толуолсульфокислоты. Реакционную массу на-
гревали при интенсивном кипении растворителя  
2 ч. Далее растворитель отгоняли досуха, кристал-
лический остаток перемешивали с 20 мл этанола 
и отфильтровывали. Выход 91%. При необходи-
мости вещество можно переосадить этанолом 
из раствора в ДМСО. Бежевые кристаллы. т. пл. 
241–242°С (разл.). ИК спектр (KBr), ν, см–1: 3109, 
3076 (Csp2–H), 2918, 2885, 2858 (Csp3–H), 1573 

[νas(NO2)], 1463 {νas[N=N(O)]}, 1384 [νs(NO2)], 
1327 {νs[N=N(O)]}. Спектр ЯМР 1Н [(CD3)2SO, 
399.78 МГц], δ, м. д.: 4.59–4.65 м (4Н, CH2), 5.00–
5.06 м (4Н, CH2), 6.00 с (1H, CH), 6.06 с (1H, CH), 
7.46–7.50 м (2Н, CH), 7.54–7.58 м (2Н, CH), 8.04–
8.07 м (2Н, CH), 8.24–8.27 м (2Н, CH). Спектр ЯМР 
13C [(CD3)2SO 100.5 МГц], δC, м. д.: 71.2 (CH2), 
81.7 (C), 81.8 (C), 99.3 (CH), 99.7 (CH), 122.3 (CH), 
124.9 (CH), 126.6 (CH), 127.0 (CH), 137.4 (C), 140.0 
(C), 143.9 (С), 147.9 (C). Масс-спектр (HRMS-ESI-
TOF), m/z (Iотн, %): 660.9784 [M – H + C2H5OH]– 
(вычислено для С22Н24Br2N4O10: 660.9786).
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Synthesis of 1,3-Dioxacycloalkyl-Containing Azoxybenzenes
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The reaction of nitroaryl-containing 1,3-dioxolanes and 1,3-dioxanes with glucose in an aqueous ethanol 
medium in the presence of conc. NaOH solution yielded a series of 1,3-dioxacycloalkyl-containing azoxyarenes 
in 53–75% yields.
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