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Аннотация. Более пятидесяти лет назад начался активный поиск веществ, обладающих антирадикаль-

ной и антиоксидантной активностью, играющих ведущую роль в системе защиты различных материа-

лов и живых организмов от окислительной деструкции. Достаточно давно была обнаружена антиокси-

дантная активность у 6-гидрокси-2,2,4-триметил-1,2-дигидрохинолина, его гидрированного аналога - 

6-гидрокси-2,2,4-триметил-1,2,3,4-тетрагидрохинолина и их производных, кроме того, у этих соедине-

ний выявлен широкий спектр биологической активности. Нами установлено, что замещенные гидрок-

сигидрохинолины обладают росторегулирующей активностью для декоративных и сельскохозяйствен-

ных растений, проявляют гепато- и нейропротекторную активность, их гибридные производные, со-

держащие ацилированный по гидроксильной группе трициклический фрагмент пирроло[3,2,1-ij]хино-

лина, обладают антикоагулянтной активностью в отношении фактора свертывания крови Xa. В связи с 

этим, актуален поиск новых путей к получению гибридных соединений в ряду гидроксил производных 

пирроло[3,2,1-ij]хинолинов. С этой целью в данной работе осуществлено исследование условий полу-

чения гидроксилсодержащих замещенных пирроло[3,2,1-ij]хинолинов, в том числе ранее неописанных, 

с привлечением хроматографических методов и проведено масс-спектрометрическое изучение их 

структур. Ранее нами показано, что реакция гидроксилпроизводных гидрохинолинов с оксалилхлори-

дом при кипячении в толуоле может протекать как N,O-, N,C- или N,N-диацилирование. В данной ра-

боте методом тонкослойной хроматографии нами установлено, что взаимодействие как 6-гидрокси-

2,2,4-триметил-1,2-дигидрохинолина, так и 6-гидрокси-2,2,4-триметил-1,2,3,4-тетрагидрохинолина с 

оксалилхлоридом в кипящем толуоле приводит к образованию смеси двух продуктов, в соотношении 

7 : 1 и 4 : 1, соответственно. С помощью колоночной хроматографии удалось разделить полученные 

смеси и выделить из них индивидуальные вещества. Было установлено, что основные мажорные про-

дукты по температуре плавления, хроматографическому поведению и спектральным характеристикам 

полностью идентичны синтезированным нами ранее 8-гидрокси-пирроло[3,2,1-ij]хинолин-1,2-дионам. 

Побочно образовавшимся минорным продуктам на основе совокупности данных 1H ЯМР-спектроско-

пии, ВЭЖХ-МС- и масс-спектрометрии нами приписаны структуры 4,4,6-триметил-1,2-диоксо-1,2-ди-

гидро-4H-пирроло[3,2,1-ij]хинолин-8-ил (6-гидрокси-2,2,4-триметилхинолин-1(2H)-ил)(оксо)ацетата и 

4,4,6-триметил-1,2-диоксо-1,2,5,6-тетрагидро-4H-пирроло[3,2,1-ij]хинолин-8-ил (6-гидрокси-2,2,4-

триметил-3,4-дигидрохинолин-1(2H)-ил)(оксо)ацетата. Исследовано масс-спектрометрическое поведе-

ние полученных соединений под действием электронного удара и определен характер фрагментации 

их молекулярных ионов. 

Ключевые слова: колоночная хроматография, 6-гидрокси-2,2,4-триметилгидрохинолин, 8-гидрокси-
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Abstract. More than fifty years ago, an active search began for substances with antiradical and antioxidant 

activity, which play a key role in protecting various materials and living organisms from oxidative degradation. 

Antioxidant activity was discovered quite a long time ago in 6-hydroxy-2,2,4-trimethyl-1,2-dihydroquinoline, 

its hydrogenated analogue, 6-hydroxy-2,2,4-trimethyl-1,2,3,4-tetrahydroquinoline, and their derivatives. Fur-

thermore, these compounds have been shown to exhibit a broad spectrum of biological activity. We have found 

that substituted hydroxyhydroquinolines have growth-regulating activity for ornamental and agricultural 

plants, exhibit hepato- and neuroprotective activity, and their hybrid derivatives containing a tricyclic fragment 

of pyrrolo[3,2,1-ij]quinoline acylated at the hydroxyl group have anticoagulant activity against blood coagula-

tion factor Xa. In this regard, the search for new routes to the production of hybrid compounds in the series of 

hydroxyl derivatives of pyrrolo[3,2,1-ij]quinolines is relevant. To this end, in this study, hydroxyl-containing 

substituted pyrrolo[3,2,1-ij]quinolines, including previously undescribed ones, were prepared using chromato-

graphic methods and a mass spectrometric study of their structures was conducted. We previously demon-

strated that the reaction of hydroxyl derivatives of hydroquinolines with oxalyl chloride under reflux in toluene 

can proceed as N,O-, N,C-, or N,N-diacylation. Thin-layer chromatography analysis of the reaction mixture 

revealed that the interaction of both 6-hydroxy-2,2,4-trimethyl-1,2-dihydroquinoline and 6-hydroxy-2,2,4-trime-

thyl-1,2,3,4-tetrahydroquinoline with oxalyl chloride in refluxing toluene results in the formation of a mixture of 

two products in a ratio of 7:1 and 4:1, respectively. Using column chromatography, we were able to separate the 

resulting mixtures and isolate individual compounds. It was established that the main products were completely 

identical in melting point, chromatographic behavior, and spectral characteristics to the 8-hydroxypyrrolo[3,2,1-

ij]quinoline-1,2-diones we had previously synthesized. The by-products were assigned the structures of 4,4,6-

trimethyl-1,2-dioxo-1,2-dihydro-4H-pyrrolo[3,2,1-ij]quinolin-8-yl (6-hydroxy-2,2,4-trimethylquinolin-1(2H)-

yl)(oxo)acetate and 4,4,6-trimethyl-1,2-dioxo-1,2,5,6-tetrahydro-4H-pyrrolo[3,2,1-ij]quinolin-8-yl (6-hydroxy-

2,2,4-trimethyl-3,4-dihydroquinolin-1(2H)-yl)(oxo)acetate based on a combination of 1H NMR, HPLC-MS, and 

mass spectrometry data. The mass spectrometric behavior of the obtained compounds under electron impact was 

studied, and the fragmentation nature of their molecular ions was determined. 

Keywords: column chromatography, 6-hydroxy-2,2,4-trimethylhydroquinoline, 8-hydroxy derivatives of pyr-

rolo[3,2,1-ij]quinoline-1,2-diones, HPLC-MS spectrometry, mass spectrometry, electron impact, defragmentation. 

Acknowledgments: the study received financial support from the Ministry of Science and Higher Education of the 

Russian Federation within the framework of State Contract with universities regarding scientific research in 2025–

2027, project No. FZGU-2025-0001. 

For citation: Medvedeva S.M., Lapteev D.D., Shikhaliev Kh.S. The Use of Chromatographic and Mass Spec-

trometric Methods in the Preparation of Hydroxyl-containing Derivatives of pyrrolo[3,2,1-ij]quinolines. 

Sorbtsionnye i khromatograficheskie protsessy. 2026. 26(1): 193-201. (In Russ.). 

https://doi.org/10.17308/sorpchrom.2026.26/13709 

 

Введение 

В последние два десятилетия про-

шлого века велся активный поиск пер-

спективных веществ, обладающих анти-

радикальной и антиоксидантной активно-

стью, разрабатывались методы получе-

ния и проводились их всесторонние ис-

следования. Была обнаружена антиокси-

дантная активность у 6-гидрокси-2,2,4-

триметилгидрохинолинов и их производ-

ных [1]. С начала XXI-ого века к этим со-

единениям было привлечено повышен-

ное внимание современной медицины, 

фармации, косметологии и пищевой про-

мышленности из-за их широкого спектра 

биологической активности [2-4]. В по-

следние 10 лет нами [5-11] установлено, 

что замещенные гидроксигидрохино-
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лины обладают росторегулирующей ак-

тивностью для декоративных и сельскохо-

зяйственных растений. Недавно нами было 

показано [12-14], что эти соединения могут 

также проявлять гепато- и нейропротек-

торную активность. Кроме того, нами об-

наружена антикоагулянтная активность в  

отношении фактора свертывания крови Xa 

у гибридных производных гидроксихино-

линов, содержащих ацилированный по 

гидроксильной группе трициклический 

фрагмент пирроло[3,2,1-ij]хинолина, ли-

нейно связанный с циклом роданина 

[15,16]. При этом следует отметить, что не-

которые гидроксилсодержащие и трицик-

лические азагетероциклы применяются в 

качестве добавок в процессах электрохи-

мического меднения [17, 18] 

В связи с этим, актуален поиск новых 

путей к получению гибридных соединений 

в ряду гидроксилпроизводных пир-

роло[3,2,1-ij]хинолинов. С этой целью в 

данной работе с привлечением хромато-

графических методов осуществлено 

исследование условий получения гидрок-

силсодержащих замещенных пир-

роло[3,2,1-ij]хинолинов и проведено масс-

спектрометрическое изучение их структур.  

Теоретическая часть 

Ранее нами [19] было установлено, что 

взаимодействие гидрохлоридов бифунк-

циональных 6-гидрокси-2,2,4-триметил-

гидрохинолинов 1a,b с оксалилхлоридом 

при их кипячении в абсолютном четырех-

хлористом углероде протекает селек-

тивно с сохранением гидроксильной 

группы и начинается с ацилирования вто-

ричной аминогруппы с последующей 

циклизацией по типу реакции Штолле. В 

результате были синтезированы 8-гид-

рокси-производные пирроло[3,2,1-ij]хи-

нолин-1,2-дионов 2a и 2b с выходом 65% 

для каждого (Схема 1). Также нами уста-

новлено [20], что  ацилирование оксалил-

хлоридом 8-гидрокси-2,2,4-триметил-

1,2-гидрохинолинов 3a,b при кипячении 

реагентов в абсолютном толуоле протекает 

за счет амино- и гидроксильной групп и, с 

выходом превышающим 80%, приводит к 

образованию замещенных 1,4-окса-

зино[2,3,4-ij]хинолин-2,3-дионов 4a,b, 

структура которых однозначно доказана с 

привлечением метода масс-спектрометрии 

[20, 21] (Схема 1). В то же время нами было 

показано, что при взаимодействии 1,2,3,4-

тетрагидрохинолина 5 с оксалилхлоридом 

в кипящем толуоле образуется смесь пир-

роло[3,2,1-ij]хинолин-1,2-диона 6 и 1,1'-

(1,2-диоксоэтан-1,2-диил)бис-1,2,3,4-тет-

рагидрохинолина 7, из которой выделение 

указанных основных компонентов воз-

можно только методом колоночной хрома-

тографии [22, 23] (Схема 1).  

Таким образом, предыдущие исследо-

вания продемонстрировали, что реакция 

гидроксилпроизводных гидрохинолинов 

с оксалилхлоридом при кипячении в то-

луоле может протекать как N,O-, N,C- или 

N,N-диацилирование. 

Экспериментальная часть 

Контроль за индивидуальностью и чи-

стотой полученных веществ осуществ-

 
Схема 1. Варианты диацилирования частично гидрированных хинолинов оксалилхлоридом. 

Scheme 1. Diacylation options for partially hydrogenated quinolines with oxalyl chloride. 
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лялся методом тонкослойной хромато-

графии (далее ТСХ) на пластинках Merck 

TLC Silica gel 60 F254 (254 – subscript). В 

качестве элюента использовался хлоро-

форм, детектирование – облучение УФ 

лучами с длиной волны 240 нм. Для про-

ведения колоночной хроматографии ис-

пользовали колонку длиной 40 см, диа-

метром – 1.5 см, заполнение колонки 

влажным способом (сорбент – силика-

гель 60, 40-63 мкм (Panreac)). Фильтрова-

ние проводили с использованием водо-

струйного вакуумного насоса (15 

мм.рт.ст.) и фильтрующей воронки ВФ-1-

20 с пористостью 40. Температуры плав-

ления определены на приборе Stuart 

SMP30. Спектры ЯМР 1Н записаны на 

приборе Bruker DRX-500 на частоте 

500,13 МГц при 20°С в ДМСО-d6 с внут-

ренним стандартом Me4Si в импульсном 

Фурье-режиме, положение сигналов ис-

следуемых веществ определялось по δ-

шкале. Отнесение сигналов проведено 

относительно остаточных сигналов про-

тона дейтерорастворителя. Масс-спектры 

регистрировали на приборе Finnigan 

MAT Incos 50 при непосредственном вве-

дении образца в источник ионов при 100-

150°С, ионизации ЭУ и ускоряющем 

напряжении 70 эВ. Анализ методом 

ВЭЖХ/МС проведен на жидкостном хро-

матографе Agilent Infinity 1260 с масс-се-

лективным детектором Agilent 6230 TOF. 

Условия разделения: подвижная фаза 

0.1% муравьиная кислота в MeCN 

(элюент А)/0.1% муравьиная кислота в 

воде (элюент В), градиент 0-100%: А, 3.5 

мин, 50%; А, 1.5 мин, 50-100%; В, 3.5 

мин, 50%; В, 1.5 мин, 50-0%, поток 0.4 

см3/мин. колонка - Poroshell 120 EC-C18 

(4.6 x 50 мм, 2.7 мкм), термостат 28ºС, 

ионизация электрораспылением (капил-

ляр -3.5 кВ; фрагментор +191 В; OctRF 

+66 В – положительная полярность). Про-

грамное обеспечение – MassHenter Work-

station/Data Acquisition V.06.00. 

В синтезах использованы коммерче-

ски доступные реагенты фирмы 

Lancaster. Исходные соединения 1a,b син-

тезированы по известной методике [1]. 

Растворители очищены по стандартным 

методикам. 

Получение продуктов ацилирования 6-

гидрокси-2,2,4-триметилгидрохинолинов 

1a,b оксалилхлоридом.  

К 0.005 моль соответствующего 6-гид-

рокси-2,2,4-триметил-1,2-дигидрохино-

лина 1a или 6-гидрокси-2,2,4-триметил-

1,2,3,4-тетрагидрохинолина 1b в 10 мл аб-

солютированного толуола при охлажде-

нии добавляли 0.006 моль оксалилхло-

рида и кипятили 1.5 – 2 часа. Выпавшие 

после охлаждения кристаллы отфильтро-

вывали, промывали 15 мл изопропило-

вого спирта и сушили. 

Полученные кристаллы растворяли 

при нагревании в 10 см3 хлороформа, 

охлаждали, вводили полученный раствор 

в колонку и элюировали хлороформом, 

пропуская его со скоростью 2 см3/мин. 

Элюат собирали фракциями по 20 мл, с 

помощью ТСХ, определяли присутствие 

и индивидуальность веществ.  

Фракции с №4 по №8, содержащие 

продукт с Rf=0.48 объединяли, объеди-

няли фракции с №11 по №13, содержа-

щие продукт с Rf=0.61, концентрировали 

с помощью роторного испарителя, вы-

павшие после охлаждения осадки от-

фильтровали, промывали 15 см3 изопро-

пилового спирта, сушили и получали:  

8-гидрокси-4,4,6-триметил-4H-пир-

роло[3,2,1-ij]хинолин-1,2-дион 2a – 

темно-фиолетовые кристаллы (Rf 0.48), 

выход – 78%, Тпл = 263-264оС (лит. выход 

– 65%, Тпл = 263-265оС [19]); Спектр ЯМР 
1H, δ, м.д., J, Гц: 1.51 (с, 6H, C(CH3)2); 1.93 

(c, 3H, CH3); 5.58 (c, 1Н, СН); 6.72 (1Н, c, 

Ar – H); 6.84 (1Н, c, Ar – H); 9.63 (с, 1H, 

OH); Найдено: m/z 244.0960 [M+H]+, 

C14H13N2O3, Вычислено: [M+H]+ 

244.0969; Масс: m/e (%) 243 ([М+], (8)), 

228 ([M – CH3] (33)), 200 ([M – CH3 – CO] 

(100)), 172 ([M –CH3 – CO – CO] (16)); 

4,4,6-триметил-1,2-диоксо-1,2-ди-

гидро-4H-пирроло[3,2,1-ij]хинолин-8-ил 

(6-гидрокси-2,2,4-триметилхинолин-



 

Сорбционные и хроматографические процессы. 2026. Т. 26, № 1. С. 193-201. 

Sorbtsionnye i khromatograficheskie protsessy. 2026. Vol. 26, No 1. pp. 193-201. 
 

ISSN 1680-0613_____________________________________________________________ 
 

 

 
 

197  

1(2H)-ил)(оксо)ацетат 8a – красные кри-

сталлы (Rf, 0.61), выход – 7.9%, Тпл = 275-

276оС; Спектр ЯМР 1H, δ, м.д., J, Гц: 1.52 

(с, 6H, C(CH3)2); 1.59 (с, 6H, C(CH3)2); 1.91 

(c, 3H, CH3); 1.99 (c, 3H, CH3); 5.54 (с, 1H, 

CH); 5.78 (c, 1Н, СН); 6.63 (2Н, м, Ar – H); 

6.79 (1Н, c, Ar – H); 6.86 (1Н, c, Ar – H); 6.95 

(1Н, д, J=8.5, Ar – H); 9.76 (с, 1H, OH); 

Найдено: m/z 487.1236 [M+H]+, 

C28H26N2O6, Вычислено: [M+H]+ 487.1865; 

Масс: m/e (%) 243 ([М+], (38)), 228 ([M – 

CH3] (46)), 200 ([M – CH3 – CO] (100)). 

Аналогично объединяя фракции с №5 

по №8 и с №13 по №16 получали про-

дукты с Rf=0.52 и Rf=0.69: 

8-гидрокси-4,4,6-триметил-5,6-ди-

гидро-4H-пирроло[3,2,1-ij]хинолин-1,2-

дион 8b темно-красные кристаллы (Rf 

0.48), выход – 75%, Тпл = 266-267оС (лит. 

выход – 65%, Тпл = 266-267оС [19]); 

Спектр ЯМР 1H, δ, м.д., J, Гц: 1.26 (3Н, д, 

J=6.7, CH3); 1.31 (3H, c, C(CH3)2); 1.52 

(1H, т, J=13,0, CH2); 1.67 (3H, c, C(CH3)2); 

1,83 (1H, дд, J1=13.0, J2=4.7, CH2); 2.85 

(1H, п, J=5.6, СН); 6.72 (1Н, с, Ar-Н); 6.98 

(1Н, с, Ar-Н); 9.51 (1H, c, OH); Найдено: 

m/z 246.1132 [M+H]+, C14H15NO3, Вычис-

лено: [M+H]+ 246.1126; Масс: m/z (%) 245 

([М+], (29)), 217 ([M – CO] (11)), 202 ([M 

– CO – CH3] (100)), 174 ([M – CO – CH3 – 

CO] (8)); 

4,4,6-триметил-1,2-диоксо-1,2,5,6-тет-

рагидро-4H-пирроло[3,2,1-ij]хинолин-8-

ил (6-гидрокси-2,2,4-триметил-3,4-ди-

гидрохинолин-1(2H)-ил)(оксо)ацетат 8b 

– оранжевые кристаллы (Rf=0.69), выход 

– 16%, Тпл = 236-237оС; Спектр ЯМР 1H, 

δ, м.д., J, Гц: 1.20 (1H, т, J=12.2, CH2); 1.25 

(3Н, д, J=6.6, CH3); 1.27 (3Н, д, J=6.7, CH3); 

1.31 (3H, c, C(CH3)2); 1.45 (3H, c, C(CH3)2); 

1.50 (1H, т, J=12.2, CH2); 1.66 (3H, c, 

C(CH3)2); 1.69 (3H, c, C(CH3)2); 1.85 (1H, дд, 

J1=12.8, J2=4.6, CH2); 1.94 (1H, дд, J1=12.8, 

J2=4.6, CH2); 2.74 (1H, п, J=5.6, СН); 2.83 

(1H, п, J=5.6, СН); 6.65 (1H, т, J=8.4, Ar-Н); 

6.72 (1Н, с, Ar-Н); 6.79 (1Н, с, Ar-Н); 6.85 

(1Н, с, Ar-Н); 6.93 (1H, т, J=8.4, Ar-Н); 9.68 

(1H, c, OH); Найдено: m/z 491.2075 [M+H]+, 

C28H30N2O6, Вычислено: [M+H]+ 491.2178; 

Масс: m/z (%) 245 ([М+], (50)), 217 ([M – 

CO] (28)), 202 ([M – CO – CH3] (100)). 

Обсуждение результатов 

В данной работе с целью получения 

новых гидроксилсодержащих производ-

ных в ряду пирроло[3,2,1-ij]хинолина 

было осуществлено взаимодействие 6-

гидрокси-2,2,4-триметил-1,2-дигидрохи-

нолина 1a его гидрированного аналога – 

6-гидрокси-2,2,4-триметил-1,2,3,4-тетра-

гидрохинолина 1b с оксалилхлоридом в 

кипящем толуоле. Анализ реакционной 

массы методом тонкослойной хромато-

графии показал, что реакция приводит к 

образованию смеси основных двух про-

дуктов (с Rf=0.48 и Rf=0.61 в первом слу-

чае и Rf=0.52 и Rf=0.69 – во второй реак-

ции), в соотношении 7 : 1 и 4 : 1, соответ-

ственно. С помощью колоночной хрома-

тографии удалось разделить полученные 

смеси и выделить из них основные инди-

видуальные вещества. Было установлено, 

что мажорные продукты (с Rf=0.48 и 

Rf=0.52) по температуре плавления и хро-

матографическому поведению, а также 

по данным 1H ЯМР-спектроскопии и 

масс-спектрометрии, полностью иден-

тичны синтезированным нами ранее 8-

гидрокси-пирроло[3,2,1-ij]хинолин-1,2-

дионам 2a и 2b, соответственно [19] 

(Схема 2).  

Несмотря на то, что 8-гидроксипроиз-

водные замещенных пирроло[3,2,1-ij]хи-

нолин-1,2-дионов 2a и 2b синтезированы 

и впервые описаны нами [19] достаточно 

давно, ВЭЖХ-МС анализ этих соедине-

ний не проводился, устойчивость их под 

действием электронного удара и характер 

фрагментации их молекулярных ионов не 

исследовались. В ходе данного исследо-

вания нами установлено, что в  спектрах 

ВЭЖХ-МС соединений 2a,b присут-

ствуют пики протонированных молеку-

лярных ионов, согласующихся со струк-

турой этих соединений. На рисунке 1 в 

качестве примера представлены интегри-

рованная сканированная хроматограмма 

и масс-спектр соединения 2a. 
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Масс-спектрометрическое исследова-

ние этих соединений в данной работе по-

казало, что их поведение под действием 

электронного удара происходит в соот-

ветствии с обнаруженными нами ранее 

[21] для данного класса соединений зако-

номерностями. К действию электронного 

удара более устойчив 8-гидрокси-пир-

роло[3,2,1-ij]хинолин-1,2-дион 2b, интен-

сивность пика его молекулярного иона 

([M]+• 29%) намного выше, чем пика 8-

гидрокси-пирроло[3,2,1-ij]хинолин-1,2-

диона 2a ([M]+• 5%), который легко теряет 

метильный радикал с образованием кати-

она с ароматической структурой, даль-

нейший распад последнего происходит с 

последовательной потерей молекулы мо-

нооксида углерода и образованием ос-

новного осколочного иона (с интенсивно-

стью пика 100%) (Схема 3). Дефрагмен-

тация соединения 2b происходит по дру-

гому пути и начинается с выброса моле-

кулы монооксида углерода, затем проис-

ходит отщепление метильного радикала, 

приводящее к осколочному иону с макси-

мальной интенсивностью ([M]+ 100%) 

(Схема 3). 

Анализ совокупности данных 1H ЯМР-

спектроскопии, ВЭЖХ-МС- и масс-спек-
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Схема 2. Результат диацилирования 6-гидрокси-2,2,4-триметилгидрохинолинов 1a,b 

оксалилроридом (кипячение в толуоле 2 ч.). 

Scheme 2. The result of diacylation of 6-hydroxy-2,2,4-trimethylhydroquinolines 1a,b with 

oxalyl chloride (reflux in toluene for 2 hours). 

 
Рис. 1. Интегрированная сканированная хроматограмма и масс-спектр соединения 2a. 

Fig. 1. Integrated scanned chromatogram and mass spectrum of the compound 2a. 
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трометрии выделенных минорных про-

дуктов позволил приписать побочно об-

разовавшимся продуктам с Rf=0.61 струк-

туру 4,4,6-триметил-1,2-диоксо-1,2-ди 

гидро-4H-пирроло[3,2,1-ij]хинолин-8-ил 

(6-гидрокси-2,2,4-триметилхинолин-

1(2H)-ил)(оксо)ацетата 8a и 4,4,6-триме-

тил-1,2-диоксо-1,2,5,6-тетрагидро-4H-

пирроло[3,2,1-ij]хинолин-8-ил (6-гид-

рокси-2,2,4-триметил-3,4-дигидрохино-

лин-1(2H)-ил)(оксо)ацетата 8b – про-

дукту с Rf=0.69 (Схема 2). При этом ре-

шающую роль в установлении структур 

потенциально биологически активных 

гибридных соединений 8a и 8b внесли 

данные ВЭЖХ-МС анализа, показавшие 

что массы их протонированных молеку-

лярных ионов почти вдвое превышают 

[M+H]+ соответствующих соединений 2a 

и 2b. На рисунке 2 для сравнения пред-

ставлены интегрированная сканирован-

ная хроматограмма и масс-спектр соеди-

нения 8a.  

Ранее [19] мы указали, что взаимодей-

ствие гидрохинолинов 1a,b с оксалилхло-

ридом протекает через образование про-

межуточных продуктов 2’a,b. Образова-

ние гибридных соединений 8a и 8b можно 

объяснить увеличением подвижности 

атомов водорода гидроксильных групп 

соединений 2a,b в результате аннелиро-

вания пирролдионового цикла, что делает 

возможным O-ацилирование этих соеди-

нений промежуточными продуктами 

2’a,b (Схема 2). 
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Схема 3. Распад 8-гидроксипроизводных замещенных 

пирроло[3,2,1-ij]хинолин-1,2-дионов 2a и 2b (ЭУ). 

Scheme 3. Decomposition of 8-hydroxy derivatives of substituted 

pyrrolo[3,2,1-ij]quinoline-1,2-diones 2a and 2b (EI). 
 

 
Рис. 2. Интегрированная сканированная хроматограмма и масс-спектр соединения 8a. 

Fig. 2. Integrated scanned chromatogram and mass spectrum of the compound 8a. 
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В масс-спектрах гибридных соедине-

ний 8a,b отсутствуют пики молекуляр-

ных ион-радикалов, видимо, из-за того, 

что под действием электронного удара 

эти соединения легко разрушаются без 

остатка, образуя нестойкие осколочные 

ион-радикалы 8’a,b и 8”a,b, при диспро-

порционировании которых образуются 

ион-радикалы с массами соответствую-

щими массам молекулярных ионов со-

единений 2a и 2b (Схема 4), соответ-

ственно, которые в свою очередь подвер-

гаются дальнейшей фрагментации пред-

ставленной на схеме 3. 

Таким образом, можно констатиро-

вать, что к действию электронного удара 

более устойчивы 8-гидрокси-пир-

роло[3,2,1-ij]хинолин-1,2-дионы 2a,b, по 

сравнению с гибридными O-ацил-

производными пирроло[3,2,1-ij]хинолин-

1,2-дионов 8a,b. 

Заключение 

В данной работе подобраны оптималь-

ные условия для получения синтезиро-

ванных нами ранее 8-гидрокси-пир-

роло[3,2,1-ij]хинолин-1,2-дионов, кото-

рые были получены в результате кипяче-

ния самих 6-гидрокси-2,2,4-триметил-

гидрохинолинов, а не их гидрохлоридов с 

оксалилхлоридом в толуоле, с выходами 

более чем на 10% превышающими приве-

денные в литературе. Установлено, что в 

ходе изученного процесса целевые про-

дукты образуются в смеси с неописан-

ными ранее гибридными O-ацил-

производными, в которых за счет гибкого 

линкера фрагменты 8-гидрокси-пир-

роло[3,2,1-ij]хинолин-1,2-дионов свя-

заны с циклом 6-гидрокси-2,2,4-триме-

тил-гидрохинолинов. Были подобраны 

условия для разделения этих смесей и вы-

деления основных компонентов методом 

колоночной хроматографии. Также выяв-

лены основные закономерности фрагмен-

тации полученных соединений под дей-

ствием электронного удара. 

Конфликт интересов  

Авторы заявляют, что у них нет из-

вестных финансовых конфликтов интере-

сов или личных отношений, которые 

могли бы повлиять на работу, представ-

ленную в этой статье. 
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