
� � � � � � � 	 � � 
 	 � � � � � 
 � � � � 
2015. ��� 56, � 6 ����	
 – ��
��	
 �. 1201 – 1207

 

 

��
 547.945:547.79:548.737 

���������	
���� ��������� 
������, �������� � ���
�  
�-(N-�
�����������-2-��)�������� ������� 

�.�. ������1, �.�. ����!"#��2, �. �����#$�"�2, �.�. �%��&'!��1 

1�������� ����	�������
�� ����� ��. �.�. ����
��� �� ���, ��!
���, ���"��#�
� ����
����� 
2�������� ����� 	������#
��� ��$���� ��. �.%. %������ �� ���, ��!
���, ���"��#�
� ����
����� 
 
����
� "����"�#� 6 �&�� 2014 �. � ��	����
� — 25 �&#� 2014 �.
 

������� ��������������� ��������� �-(N-�������������-2-��)�������! ������" # #�$� 
%�$����, ���&#��� � '���#&���! �������!, ��%��������! — '���*������''���!��! ��-
�� (N�2(CH2)2OH) # $#�+ /���'��0�"+ '�$�0���6��+, /�������"+ �����&;�' ��'�-
�����' ��'/������" �����������6��, � ���<� — �� *�����$��''���!��! ���� 
(N�2(CH2)2NH2) # ������;���� 2:1, %$� �'���%��//" �����#�=� # $�/��������#���� 
$#�+ '������ �-(N-�������������-2-��)�������! ������". ���������=��� ����"� '�<-
'���������"� #�$���$�"� � $������-��6�/����"� �#��� # ���������+, ������>�+ �� 
����"+ '������. 
 
DOI: 10.15372/JSC20150619 
 
� * + / " � 0 "  3 * � � �: /����#�$�"� �������������-2-���, ���&#���/���'��0��', ���. 

��
�
��
 

B������������-2-�� �"� #"$���� �� /��������# �<� [ 1 ], � 6-'������- � 6,7-$�'������-
�������������-2-��" �� �����! Coix Lacryma-jobi [ 2 ] � Scoporia Dulcus [ 3 ], �����"� ��$�#�� 
/��'���=��� # ����$��! '�$�6���. ��$��<���� /����#�$�"+ �������������-2-��� ������#��-
#��� ����!��#���& # ��$� ���&��� � �������"' ������#����' [ 2, 4, 5 ]. E ������#� 0��%�6�$�# 
/����# �������! ���&���+ +���!��#���"+ �������! /��'���=��� �������"� /����#�$�"� ���-
����������-2-��� [ 6—8 ]. 

F����#�$��� �������������-2-��� — �-(N-�������������-2-��)�������� ������� — ��$��-
<�� *���6���������� ����#�"� �������, �����"� ������" ������#"#��& #�$���$�"� �#��� 
#�����- � '�<'����������%� +��������. E ���������, /�$#�<�"! /����� ���������&��! %��/-
/" ��%�� $�/������������. F������'"� 0��'" ��#���� �� /����$" ���������, ����#�������  
� ���%���=>�! ����. 	��<� �� *��+ 0������# ��#���� �� ���&�� /�������� ��'�! ����, ��  
� ������#���� #�����- � '�<'���������"+ #�$���$�"+ �#���!, �����"� �%��=� #�<��= ���&  
# /���#����� +�'������+ �#�!��# '������. 

E ������>�! ������ /��$���#���" ��������������� 0��'" �-(N-�������������-2-
��)�������! ������", �������"� # #�$� %�$���� (1), ���&#��� � '���#&���! �������! (2) � '�-
��*������''���!��! ���� (N�2(CH2)2OH) # $#�+ /���'��0�"+ '�$�0���6��+ (3a � 3b), /���-
����"+ �����&;�' ��'������' ��'/������" �����������6��. 	��<� ������� �� *�����$��'-
'���!��� ���& (N�2(CH2)2NH2) (4) # ������;���� 2:1, %$� �'���%��//" *�����$��'��� �����-
#�=� # $�/��������#���� �$��#��'���� $#�+ '������ �-(N-�������������-2-��)�������! ��-
����".  
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7�*�/"8'" 9�'3;�**�� &'#��;� �-(N-%"8<�93�<�*'8-2-�8)�93�38�= 9'3*�;0 (1). ���-
�#�� 0,1 % (0,52 ''���,) �-(N-�������������-2-��)�������! ������" # 4 '� *������ /�'�>�=�  
# ��/����� ����"�"! �=�� � #"$��<�#�=� /�� 18 �C # ������� 6 �����. E"/�#;�� /���'���-
������ '�����������" #"����" $�� ���.  

��*>��; �-(N-%"8<�93�<�*'8-2-�8)�93�38�= 9'3*�;0 3 !����>'8�= 9'3*�;�= (2).  

 ����#��� 0,1 % (0,52 ''���) �-(N-�������������-2-��)�������! ������" # 4 '� *������ /��-
��#��=� 25 '�� '���#&���! ������". �'��& #"$��<�#�=� # ��&����#���#�! #���� (30 �L6) /�� 
25 �C # ������� 5 '��. ����#�� /�'�>�=� # ��/����� ����"�"! �=�� � #"$��<�#�=� /�� ��'-
�����! ��'/������� # ������� 4 �����. E"/�#;�� /���������"� ��������" ��0��&���#"#�=�  
� �� ��+ #"����=� '�����������.  

��8�?;�8�*�!!�8'=8�@ 3�*> �-(N-%"8<�93�<�*'8-2-�8)�93�38�= 9'3*�;0. 
 ����#��� 
0,1 % (0,52 ''���) �-(N-�������������-2-��)�������! ������" # 4 '� *������ /����#��=� 
32 '�� '���*������'���. �'��& #"$��<�#�=� # ��&����#���#�! #���� (30 �L6) /�� 25 �C # ��-
����� 5 '��. ����#�� /�'�>�=� # ��/����� ����"�"! �=�� � #"$��<�#�=� /�� 30 �C # ������� 
7 �����. E"/�#;�� /���'��������� ��������" ��������& A�*'!��B�! 3�. K��� �����%���"' 
������' /��������= �'��& #"$��<�#��& /�� 35 �C # ������� 6 �����, �� ���������� �������� 
$��%�%� A�*'!��B� 3b. 

6;'*"8#'�!!�8'=8�@ 3�*> �-(N-%"8<�93�<�*'8-2-�8)�93�38�= 9'3*�;0 (4). 
 ����#��� 
0,1 % (0,52 ''���) �-(N-�������������-2-��)�������! ������" # 4 '� *������ /����#��=� 
16 '�� *�����$��'���. �'��& #"$��<�#�=� # ��&����#���#�! #���� (30 �L6) /�� 25 �C # ����-
��� 5 '��. ����#�� /�'�>�=� # ��/����� ����"�"! �=�� � #"$��<�#�=� /�� 25 �C # �������  
6 �����. E"/�#;�� /���'��������� ��������" #"����" $�� ���. 

�"8;&"8�3;��9;��80= ?93A"�'!"8;. M��/���'���" /��#�$��� �� $�0�����'���� 
Xcalibur® Oxford Diffraction /�� ��'�����! ��'/������� (CuK�-���������, %��0���#"! '���-
+��'����). ������%�= ����� *��/���'�����&�"+ $���"+ ���>���#���� � /�'�>&= /��%��''" 
CrysAlisPro [ 9 ]. F�/��#�� �� /�%��>���� /��#�$��� '���$�' multi-scan # /����� /��%��'' 
CrysAlisPro. ��������" ���;�0��#"#��� /��'"' '���$�' � /�'�>&= ��'/����� /��%��'' 
SHELXS-97 [ 10 ] � �������� /����'������"' '���$�' ���'��&;�+ �#�$����# /��%��''�! 
SHELXL-97 [ 11 ]. F��������� '����������! %��0��� ���>���#���� /��%��''�! XP # /����� 
/��%��'' SHELXTL-Plus [ 12 ]. E ����. 1 /��#�$��" ����#�"� /���'���" ����%������������"+ 
*��/���'����# � �������# ��������� �������� ���������# 1—4.  

E�� ��#�$���$�"� ���'" �������" '���$�' ���'��&;�+ �#�$����# (/� F2) # /����'��-
�����' ��������/��' /�����<����. F���<���� ���'�# #�$���$� ������#���" %��'��������� 
� �������" � 0������#���"'� /���'����'� ������/��%� �'�>���� Uiso = nUeq, %$� n = 1,5 $�� 
'����&�"+ %��// � 1,2 $�� �����&�"+, � Ueq — *�#�#������"! ������/�"! /���'��� �'�>���� 
����#����#�=>�+ ���'�# �%����$�. 
���$����" ���'�# #�$���$� %��// NH, �� � '������" 
#�$" # ���������+ 1 � 2 �/��$����" *��/���'�����&�� �� ���������%� ������� *���������! 
/�������� (MF). E /���'��0�+ 3� � 3b #�� ���'" � �/��$����" �� ���������%� ������� MF  
� �������" ������/��. 

CIF-0�!�", ��$��<�>�� /����= ��0��'�6�= /� �����$�#���"' ���������', $�/�����#�-
�" # CCDC /�$ ��'���'�, �������"'� # ����. 1 (http://www.ccdc.cam.ac.uk/deposit). 
 
 

1. �2�, %�$��� 
2. HCOOH, ���&#�� 
3a. �2N(CH2)2OH, ���& (I /���'��0) 
3b. �2N(CH2)2OH, ���& (II /���'��0) 
4. �2N(CH2)2NH2 ���& 
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	 � � � � 6 �  1  

'������� 
	����##��	�(����
�� "�	����	� � ��	�
��	����
� 	���������	�
��	���� )
�"�	������  
�#� ��	�
��	 1—4

F���'��� 1 2 3a 3b 4 

������������  
0��'��� 

�9�7NO4 ��2� �9�7NO4 �HCOOH �9�7NO4 ��2N(CH2)2OH �9�7NO4 ��2N(CH2)2OH 3(�9�7NO4) �  
�1,5�2N(CH2)2NH2

M, %/'�� 211,17 239,18 254,24 254,24 1339,25 
F�����. %��//�;  Z P21/�;  4 P212121;  4 P21/�;  4 Fdd2;  16 C2/c;  8 
a, Å 4,782(3) 5,037(1) 18, 520(3) 50,319(2) 38,166(5) 
b, Å 17,237(5) 6,277(2) 5,0060(8) 20,310(1) 4,834(5) 
c, Å 12,274(5) 33,096(7) 13,475(3) 4,6836(2) 37,069(5) 
�, %��$. 91,507(5) 90 106,52(2) 90 114,63(5) 
V, Å3 1011,4(12) 1046,4(5) 1197,7(4) 4786,5(3) 6217(7) 
�, %/�'3 1,387 1,518 1,410 1,411 1,431 
���'�� ���������,  

'' 
0,4�0,25�0,14 0,6�0,2�0,08 0,5�0,4�0,1 0,4�0,18�0,1 0,7�0,3�0,2 

�������#����  
�, %��$. 

4,42 	 � 	 66,80 5,35 	 � 	 51,52 4,98 	 � 	 76,91 3,51 	 � 	 76,07 4,35 	 � 	 76,11


exp, �'–1 0,992 1,109 0,956 0,957 0,953 
\���� ����<���! 1793 1044 2454 2474 6439 
\���� ����<.  

� I > 2�(I ) 
1076 910 1584 2077 4435 

R1 (I > 2�(I )  
� ��>��)  

0,0659 (0,1050) 0,0489 (0,0571) 0,0424 (0,0731) 0,0362 (0,0448) 0,0453 (0,0758)

wR2  0,1623 (0,1840) 0,1229 (0,1292) 0,1136 (0,1386) 0,1001 (0,1072) 0,1112 (0,1309)
GOOF 1,033 1,025 0,855 0,814 1,035 
��������"� /���  

MF, e/Å3 
0,20 � –0,17 0,22 � –0,19 0,15 � –0,18 0,16 � –0,14 0,20 � –0,21 

CCDC 1004229 1004225 1004226 1004227 1004228 
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������������ ��������� �-(N-�������������-2-��)�������! ������" �� ����=�����' ���-
������&��! %��//" /������, �.�. ��6��� � )
��-�#���'� # #";��������"+ ��������������+ 
0��'�+ ��#��;���� /�����!. F��'���#;�� � ���'� N3 ���������&��� %��//� # ��#���'���� �� 
/����$" ����<���� � �����%� #���'�$�!��#�� '�<�� /����#��&�� ���/���<��&�� ���������&-
�� N-�������������-2-���#�%� �$�� # ��������� (�#���$��� #��>���� #����% �#��� N3—�8). 
�� # ���������+ 1—4 ���������&��� %��//� /���������� /��/��$�������� � /��������  
N-�������������-2-���#�%� �$��, ��������"! �%�� �3�—N3—�8—�9 # ���$��' /����'���  
–81(3)� $�� ��'� ����#���'� ��!$���"+ '������. 

����" �#���! � #������"� �%�" N-�������������-2-���#�! ����� # ���������+ 1—4 ��"�-
�"�. �$���� # ���������+ 3�, 3b � 4 # ���������&��' 0��%'���� ��-�� $�/��������#���� %�$-
������&��%� ���'� #�$���$� �%����$-�������$��� �#��& *��%� ������� ����$������ � �����#��-
�� /���� ��� $#�!���. 

E ��������������! ��������� 1 ��$��<���� '������� #�$", ������� $#�'� ���'�'� � 
����<��� ��������&�"' ���'�' �������$� ��+�$��! � ���������#����! #$��& ��� � '������" 
�-(N-�������������-2-��)�������! ������" (���. 1). ���' � %�$������&��! %��//" �������! 
������" '������", /��������#����! 6�����' ��''�����, ��/��#��� � ��/�$������! /��� *���-
�����# �������$� #�$" � �������� $�#��&�� ���&��= �-�#��&, � ��' �#�$����&��#�=� /���'��- 
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���. 1. ������� �/���#�� # ���������+ 1 � 2 (;���+�#"'� �����'� ������" �-�#���) 
 

�" *��! �#���. ��<'���������"� �-�#���, ������<���"� # ��������� 1, ������=� �$��'����= 
����������= /�����, ��/��#�����= #$��& ���������%��0������! ��� �. M�� �-�#��� /��#�$�-
�" # ����. 2. 

E ��������� ���&#��� �-(N-�������������-2-��)�������! ������" � '���#&���! �������! 
(2) ����=$����� '�<'����������� ��0�������� �-�#��& (�'. ���. 1). ���' � %�$������&��! 
%��//" '���#&���! ������" �$��#��'���� ����<�� � ���'�' �������$� ��������� ��������! 
����� (�2) ��+�$��! '������" � ���'�' �������$� ��������� �������%� ������� (�4), �����-
����#����%� #$��& b. L�$������&��� %��//� ��+�$��! '������" �������� �-�#��& � ��������&-
��! %��//�! '���#&���! ������", /��������#����! #����#�! ��&= #$��& ��/��#����� �. E ��-
���&���� *��+ �-�#���! ���������� $#�'���"! ���! # /�������� ���! �, b. 

��8�?;�8�*�!!�8'=8�@ 3�*> �-(N-%"8<�93�<�*'8-2-�8)�93�38�= 9'3*�;0 ����������, 
��� �<�$����&, $�/��������#����' ���������&��%� ������� �������! ������" (�����) � /��-
������#����' ���'� ����� # *������'��� (������). �$���� �����&;�� ��'������ ��'/������" 
�����������6�� (�'. M��/���'�����&��= ����&) �#������ /������! 0��'���#���� $#�+ /���-
'��0�# 3a � 3b.  

E �/���#�� ��������������! ��������" /���'��0� 3� �����#�=� ���"�� �-�#���. �$��-
�'���"� ������" *������'��� #������"'� 6�������''������"'� �-�#���'� N2H1…�5 ����-
��=� ����# ($#�+6�����#�� N—H…O �#��&). �#� $��%�+ � ���'� NH3-%��//" � �-���' %�$��-
����&��! %��//" *��%� ����#� �#����" � ���'�'� �������$� ���������&�"+ %��// ���+ ����$-
��+ '������. E �����&���� ���������� /����� ;�����! ���'��� b ���!��, ���/��������=>���� 
#$��& ��� c (���. 2). M�� /����" �;�#�=��� ���#����! �-�#��&= O3…H3—N2 (/��/��$������-
�� /�������� /����"), ������� $#�'���"� ���� # /�������� ���! ��.  

E /���'��0� 3b ���<� ������=��� ���"�� �-�#���, �� *�� �#���, # ������� �� 3�, �� 0��-
'���=� 6�������''������� �#�����"! ����#. E ��������� ��+�$�"! ����� $#�'� ���'�'� ��-
�����$� ���������&��! %��//" �������� �-�#��� � %�$������&��! � NH3-%��//�'� ��+�$��%� 
�������. 
��'� *��%� �������$ ���������&��! %��//" � #����! ���' #�$���$� %��//" NH3 ��-
����=� �-�#��&, 0��'������� ����� �� ����$�=>�+�� ����# � ���/��������=>���� #$��& ��� �. 
E�$���$�"� �#��� ����&�%� ���'� #�$���$� %��//" NH3 � �4 �������� $#�'���"! ���! # /���-
����� b� (�'. ���. 2). 
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���. 2. �/���#�� '������ # ��������� 3� � 3b, /������" ������ #$��& ab � b� ����#����#���� 
 

	 � � � � 6 �  2  

*�+��#�
�#�	��� ����	����� ����� � 
	����##�� 1—4 (d — 	���������, D — ����	, � — �
/�"��	) 

��������� A…H—D d (D—�), Å d (�…A), Å d (D…A), Å 
(DHA), %��$. ��''����� 

1 O3…H—Ow 1,00 1,87 2,831 152 x, y, z 
 O2…H—Ow 0,98 1,93 2,833 162 –1+x, y, z 
 Ow…H—O4 1,09 1,53 2,581 161 2–x, 1–y, 1–z 

2 O3…H—O6 1,02 2,26 2,995 127 x, –1+y, z 
 O2…H—O6 1,02 2,29 2,734 104 –1+x,–1+y, z 
 O5…H—O4 0,76 2,06 2,651 136 1–x, –1/2+y, 1/2–z 

3a O5…H1—N2 0,87 2,01 2,843 158 1–x, –1/2+y, 3/2–z 
 O3…H2—N2 0,97 2,17 3,039 149 x, y, z 
 O3…H3—N2 0,96 1,80 2,737 165 x, 1+y, z 
 O4…H—O5 0,99 1,75 2,671 154 x, –1/2–y, –1/2+z 

3b O4…H1—N2 0,90 1,89 2,788 174 1/4–x, 1/4+y, 1/4+z 
 O3…H2—N2 0,96 2,04 2,898 147 x, y, z 
 O4…H3—N2 0,96 1,85 2,785 166 1/4–x, 1/4+y, –3/4+z
 O3…H—O5 0,95 1,93 2,845 177 1/4–x, 1/4+y, 1/4+z 

4 O2�…N1   2,925  x, 1+y, z 
 O3�…N1   2,768  x, y, z 
 O4�…N1�   2,768  1–x, y, 1/2–z 
 O4�…N1�   2,843  1–x,–1+y,1/2–z 
 O4…N2   2,742  1–x, y, 1/2–z 
 O4…N2   2,919  1–x, 1+y, 1/2–z 
 O3…N1�   2,778  x, y, z 
 O4�…N1   2,880  1/2–x, 1/2–y, –z 
 O4�…N1   2,741  1/2–x, 1,5–y, –z 
 O3�…N2   2,757  –1/2+x, 1/2+y, z 
 O2�…N2   2,966  –1/2+x, 1,5+y, z 
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���. 3. �/���#�� '������ # ��������� 4, /������ ����!� # /�������� b� 
 

6;'*"8#'�!!�8'=8�@ 3�*> �-(N-%"8<�93�<�*'8-2-�8)�93�38�= 9'3*�;0 (4) ���������� 
$�/��������#����' ���������&�"+ �������# $#�+ '������ �-(N-�������������-2-��)�������! 
������" (�����") � /��������#����' $#�+ ���'�# ����� # *�����$��'��� (������), ������;�-
��� 2:1. E ���''���������! ����� ���!�� ��+�$���� ��� $�/��������#���"� '������" �-(N-
�������������-2-��)�������! ������" � /�����" /��������#����! '������" *�����$��'���. 
�� ��+ �$�� '������� *�����$��'��� ��+�$���� # ��>�' /���<����, � #����� — # ������! /�-
��6�� (/� ����$��� '������" /��+�$�� ��& ��''����� #����%� /���$��).  

E �����&���� ������ ����#���'"+ '������ # ��������� �'����� 11 '�<'���������"+  
�-�#���! (# ����. 2 /������" *�� �-�#���). ���������� '�<'���������"� �������", '�<�� 
/��!�� � #"#�$�, ��� ���%�$��� *��'����' ��''����� (��& #����%� /���$�� � 6���� ��''��-
���) # ��������� ���������� ����������� /�����, ��/��#������ #$��& ��� �. E����#"� ��� ��'-
'�����, �'�=>���� # ��������� #$��& ��� b, �#��"#�=� *�� /����" # ����, �����"� ���/��-
�������" # #";���������' ��/��#����� (���. 3).  

F��'������&��, ��� # ��������������+ ���������+, ������=>�� $#�'���"� ���� �� ����-
<����� �$��'���"+ /����, ���>��� ���� ����#����#��� '���'��&��'� ���'��� *��'�������! 
���!��. 

������ 

������� ��������������� ��������� �-(N-�������������-2-��)�������! ������" # #�$� 
%�$����, ���&#��� � '���#&���! �������!, '���*������''���!��! ���� (N�2(CH2)2OH) # $#�+ 
/���'��0�"+ '�$�0���6��+, � ���<� �� *�����$��''���!��! ���� (N�2(CH2)2NH2). �������-
��=��� ����"� '�<'���������"� #�$���$�"� � $������-��6�/����"� �#��� # ���������+, ��-
����>�+ �� ����"+ '������.  

 
������ ������ #"/������ /�� 0������#�! /�$$��<�� /��%��''" 0��$�'�����&�"+ ����-

�"+ �����$�#���! �� ��� (%���� gFg� 	.3-14). 
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