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Введение 

Актуальность работы. В последнее время большое внимание уделяется 

лекарственным препаратам, изготовленным на основе растительного сырья. 

Малая токсичность и высокая эффективность делают такие препараты привле-

кательными для применения в медицинской практике в качестве замены син-

тетических препаратов или в комбинации с ними. При изучении химического 

состава лекарственных растений было получено большое число биологически 

активных веществ. К таким веществам относятся арилгликозиды, содержащи-

еся в растениях различных родов и семейств. 

Однако, экстракты растительного сырья, из которых можно выделить 

арилгликозиды, являются многокомпонентными системами, что затрудняет 

выделение индивидуальных компонентов в количествах достаточных для фар-

макологического изучения. В то же время химический синтез арилгликозидов 

позволяет получать отдельные соединения в требуемых количествах, а также 

производить их модификацию, что позволяет изучать биологическую актив-

ность получаемых продуктов и создавать на их основе новые лекарственные 

препараты. 

Целью работы является разработка методов синтеза природных арилг-

ликозидов, производных ванилинового и 3,4-дигидроксибензилового спиртов. 

Объектом исследования являются арилгликозиды. 

Предметами исследования являются арилгликозиды с ванилиновым и 

3,4-дигидроксибензиловыми спиртами в качестве агликонов и их сложные 

эфиры. 

Научная новизна. Впервые разработана схема синтеза природных 

арилгликозидов, производных ванилинового и 3,4-дигидроксибензилового 

спиртов. Впервые осуществлен их синтез, а также синтез их сложных эфиров. 

Кроме того, впервые получены не упоминавшиеся ранее в литературе аналоги 

природных арилгликозидов. 
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Практическая значимость. Разработаны синтетические методы полу-

чения арилгликозидов, которые в дальнейшем могут быть использованы для 

изучения на наличие биологической активности. Исследование этих соедине-

ний открывает новые перспективы для создания на их основе высокоэффек-

тивных лекарственных препаратов. 

Апробация работы. Отдельные части работы докладывались и обсуж-

дались на XVII Международной научно-практической конференции студентов 

и молодых учёных «Химия и химическая технология в XXI веке», посвящён-

ной 120-летию Томского политехнического университета (Томск, 2016 г.); 

Восьмой национальной конференции студентов «Инновации и предпринима-

тельство» (The 8th National Conference of Undergraduates on Innovation and 

Entrepreneurship) (Харбин, Китай, 2015 г.); XVI Международной научно-прак-

тической конференции студентов и молодых учёных «Химия и химическая 

технология в XXI веке», доклад «Синтез арилгликозидов, сложных эфиров ва-

нилинового спирта», (Томск, 2015 г.); XXV Менделеевском конкурсе студен-

тов, (Москва, 2015 г.); Всероссийской конференции «Актуальные проблемы 

органической химии» (Шерегеш, 2015 г.); I Международной школе-конферен-

ции студентов, аспирантов и молодых учёных «Биомедицина, материалы и 

технологии XXI века» (Казань, 2015 г.); Всероссийской молодёжной школу-

конференции с международным участием «Достижения и проблемы современ-

ной химии» (Санкт-Петербург, 2014 г.). 
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1. Природные арилгликозиды, сложные эфиры ванилинового 

и 3,4-дигидроксибензилового спиртов, их свойства, нахождение 

в природе и способы синтеза. Литературный обзор 

1.1 Арилгликозиды в природе 

Народная медицина является одним из самых древних, распространён-

ных и известных способов лечения болезней с помощью растений, их экстрак-

тов и других природных материалов. Она до сих пор применяется для лечения 

болезней и во многих современных странах. Путём исследования лекарствен-

ного растения можно выяснить, какое содержащееся в нём вещество вносит 

основной вклад в оказываемый растением лечебный эффект. К таким веще-

ствам зачастую относятся арилгликозиды. 

Так, например, самым известным гликозидом, на основе которого был 

изобретён аспирин (ацетилсалициловая кислота), является салицин (рис. 1) [1, 

2], изначально выделенный из растений семейства ивовых (Salicaceae), кото-

рые издавна известны своими противовоспалительными и анальгизирующими 

свойствами [3]. 

 

Рисунок 1. Химические структуры салицина и аспирина 

Кроме этого семейства, гликозиды были обнаружены в растениях се-

мейств Orchidáceae, Lamiaceae, Nelúmbo и других. Так, из стеблей дендроби-

ума чётковидного (Dendrobium moniliforme, семейство орхидные), применяе-

мого в китайской народной медицине в качестве жаропонижающего и слюно-

отделительного средства, был впервые выделен ваниллолозид 1 (рис. 2), 

наряду с дендрозидами A, C и F, и дендромонолизидом E [4]. По результатам 

биологических тестов было выявлено, что ваниллолозид стимулирует проли-

ферацию B-лимфоцитов, и ингибирует пролиферацию T-лимфоцитов, что 

имеет своё отражение на иммунитете организма млекопитающих. 
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Рисунок 2. Целевые арилгликозиды 

Ещё одним не менее интересным растением является лотос орехонос-

ный (Nelumbo nucifera, семейство лотосовые), из тычинок которого в работе 

[5] авторы также выделили ваниллолозид 1. Это растение распространено и 

используется в Азии при лечении различных заболеваний желудочно-кишеч-

ного тракта, бессонницы, нервной прострации и как кровоостанавливающее 

средство. По результатам биологических тестов [5] было установлено, что ва-

ниллолозид 1, способен ингибировать фермент ацетилхолинэстеразу и прояв-

ляет при этом очень высокую активность в низких концентрациях, что позво-

ляет рассматривать его в качестве перспективного препарата для лечения бо-

лезни Альцгеймера. 

Другим природным источником ваниллолозида 1 является шандра 

(Marrubium thessalum Boiss. & Heldr, семейство яснотковые), цветущие 

надземные части которой используются в традиционной медицине как анти-

паразитическое, противогрибковое и противовоспалительное средство. В ра-

боте [6] гликозид 1, был подвергнут тестированию на цитотоксичность и ци-

тостатическую активность. По результатам этого исследования было опреде-

лено, что соединение 1 обладает хорошей активностью против раковых клеток 

MCF-7 (молочной железы) и раковых клеток HeLa (рак шейки матки). 
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Кроме того, гликозид 1 входит в состав колокольчика (Adenophora, се-

мейство колокольчиковые), корни которого используются в японской народ-

ной медицине (медицине Кампо) в качестве противокашлевого и отхаркиваю-

щего средства [7]. Встречается ваниллолозид 1 и в растениях рода Cephalaria 

(головчатка) [8]. Помимо этого, в указанной работе было установлено, что он 

обладает противомикробной активностью относительно S. aureus, S. epider-

midis, S. typhimurium, E. coli, B. cereus, K. pneumonie, E. faecalis, P. aeruginosa. 

Вместе со своим производным 7-O-транс-кофеоилваниллолозидом 2 

ваниллолозид 1 встречается в стрихносе (Strychnos axillaris Colebr., семейство 

логаниевые) [9]. Несмотря на то, что плоды этого растения использовались 

различными народами для получения яда, который наносился на наконечники 

стрел, в других частях растений этого рода, содержатся соединения, которые 

могут оказывать лечебное воздействие. Предполагается также, что гликозид 2 

обладает схожей биологической активностью, как и ваниллолозид 1, а также 

проявляет специфические фармакологические свойства благодаря наличию 

остатка кофейной кислоты. 

Более того, из экстракта, полученного в работе [9] были выделены 

также каллерианин 3 и 7-O-транс-кофеоилкаллерианин 4. Также известно вы-

деление этих веществ из листьев груши Каллери (P. Calleryana, семейство ро-

зовые), в честь которой они и получили своё название [10, 11]. Растения этого 

рода проявляют противоопухолевую, противовирусную, противовоспалитель-

ную жаропонижающую, противомикробную и антиоксидантную активности 

[11]. 

В работе [11] соединения, полученные из спиртового экстракта из ли-

стьев P. Calleryana были исследованы на способность ингибировать действие 

свободного радикала ДФПГ. По полученным результатам можно сделать вы-

вод, что каллерианин 3 может применяться в качестве антиоксиданта и для 

выведения токсинов и свободных радикалов из организма. Также, выделяемый 

из этих листьев 7-O-транс-кофеоилкаллерианин 4, по аналогии с соединением 
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2, предположительно, обладает схожей с каллерианином лекарственной актив-

ностью, и, вероятно, проявляет специфичную активность за счёт наличия 

остатка коричной кислоты. 

Также, каллерианин 3 был выделен из корней астрагала перепончатого 

(Astragalus membranaceus, семейство бобовые), используемого в Китайской 

народной медицине в качестве тонизирующего средства, которое также спо-

собствует уменьшению гнойных выделений и стимулирует рост новой ткани 

[12]. Биологические тесты выделенных веществ свидетельствуют о том, что 

гликозид 3 проявляет значительную противовоспалительную активность. 

Помимо этого, известно выделение 7-O-ваниллоилваниллолозида 5 

(литсефолозид B) (рис. 2), а также других гликозидов, из растения Ilex litse-

aefolia, семейства падубовые, растения которого распространены и использу-

ются в Китае для лечения простудных заболеваний, желудочных и кишечных 

язв, сердечных и других заболеваний [13]. 

Пречисленные арилгликозиды были выделены из этих растений извест-

ными и широко применяемыми способами, например, экстракцией с последу-

ющим хроматографическим разделением. Несмотря на это, получение подоб-

ных веществ из растений экономически невыгодно, так как требует больших 

затрат натурального и зачастую труднодоступного сырья, а выходы состав-

ляют лишь несколько миллиграмм. 

Однако в химическом синтезе есть возможность использовать доста-

точно распространённые и более дешёвые, нежели растительное сырьё, веще-

ства, получая при этом, относительно исходных субстратов, выходы на не-

сколько порядков большие, чем в случае экстракции и разделения тех же про-

дуктов из природных источников. Кроме того, синтетическим путём можно 

модифицировать полученные гликозиды, улучшая их свойства, или получая 

новые, неизвестные ранее продукты, например, 7-O-бензоилваниллолозид 6 

(рис. 2). 
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1.2 Синтез природных арилгликозидов 

К настоящему времени, не смотря на относительно несложные схими-

ческие структуры орто-замещённых арилгликозидов, в литературе редко 

встречаются упоминания об их синтезе. Так, например, нет упоминаний о син-

тезе ваниллолозида 1, который, как и салицин, синтез которого давно известен 

[14], содержит в своём составе довольно простой агликон. В литературе суще-

ствует упоминание о синтезе альдегидного аналога каллерианина 3, 4-формил-

2-гидроксифенил-β-D-глюкопиранозида [15], однако синтез самого каллериа-

нина описан не был. 

Синтез сложных эфиров этих гликозидов в литературе не описан. Не 

смотря на всё разнообразие методов органического синтеза, упоминаний в ли-

тературе о синтезе аналогичных соединений мало. Так, одна из немногих ра-

бот, в которой описаны общие методы и подходы к синтезу аналогичных ве-

ществ была представлена в 2014 году на кафедре БИОХ ТПУ [16]. 

На основе этих подходов нами впервые были разработаны схемы син-

тетического получения природных арилгликозидов, производных ванилино-

вого и 3,4-дигидроксибензилового спиртов. 

1.2.1 Методы гликозилирования 

Одной из главных реакций в синтезе арилгликозидов, представляющую 

основную сложность в получении ключевых интермедиатов, является реакция 

создания гликозидной связи – гликозилирование. В химии углеводов известно 

множество методов гликозилирования, отличающихся используемыми угле-

водными донорами и специфическими промоторами. Тем не менее, лишь не-

многие методы пригодны для получения орто-замещенных арилгликозидов. 

К тому же, природные арилгликозиды имеют исключительно β-конфигурацию 

аномерного центра, и стереоселективность в реакциях гликозилирования яв-

ляется главным фактором при выборе метода. 

Метод Михаэля. В оригинальной методике Михаэля гликозид фенола 

был получен из α-тетраацетил-глюкопиранозилхлорида и фенолята натрия в 
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абсолютном спирте с получением дезацетилированного продукта β-конфигу-

рации [17].  Этот способ был предложен ещё в конце XIX века, но в виде раз-

личных модификаций применяется до сих пор. 

Реакции по типу Михаэля протекают по SN2 механизму с обращением 

конфигурации гликозидного центра [18]. При участии в реакции ацилгалоге-

ноз (рис. 3), значительный вклад вносит участие 2-ацилоксигруппы [19] (на 

примере АБГ):  

 

Рисунок 3. Механизм реакции гликозилирования по Михаэлю. 

Фенолят в таких случаях удобно получать in situ, как например это сде-

лано в работе [15]. В результате такой реакции образуются соли брома, кото-

рые обычно нерастворимы в органических растворителях, в которых прово-

дится реакция. 

Однако, в этой реакции возможно образование побочных продуктов – 

ортоэфиров, которые образуются при участии фенола в условия отличных от 

условий получения гликозида. 

Метод Кёнингса-Кнорра. Этот метод основан на способности оксидов 

серебра и ртути (II) координироваться с легко уходящей группой гликозили-

рующего агента [20] (рис. 4), тем самым уменьшая электронную плотность на 

аномерном центре и обуславливая стереоспецифичность реакции за счёт обра-

щения конфигурации аномерного центра: 

 

Рисунок 4. Схема реакции гликозилирования по Кёнингсу-Кнорру. Вместо брома может 

быть любой другой галоген 
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Стереоспецифичность и отсутствие побочных продуктов, ортоэфиров, 

объясняется протеканием реакции по механизму SN2 [21]. 

Современные методы гликозилирования и их ограничения. Сле-

дует упомянуть также трихлорацетимидаты, получающиеся при взаимодей-

ствии 1-гидрокси сахаров с трихлорацетонитрилом [22], которые показали 

себя эффективными гликозидными донорами. 

Трихлорацетимидатный метод нашел широкое применение для глико-

зилирования фенолов [23], однако с использованием данного подхода не уда-

ется с высокими выходами гликозилировать орто-замещенные фенолы [24]. 

При катализе BF3·OEt2 или TMSOTf образуется смесь α- и β- аномеров [25]. В 

качестве промоторов в реакции используют и другие реагенты, однако, 100 % 

стереоселективности достигнуть удается не всегда. Так, в работе [26] для про-

мотирования использовался диизопропил азодикарбоксилат (DIAD) и трифе-

нилфосфин. Гликозиды образовывались с высокими выходами, но помимо β- 

было получено от 10 до 40 % α-аномеров. 

Кроме того, распространено применение тиогликозидов в качестве гли-

козильных доноров. Тиогликозиды обычно получают из аномерных ацетатов 

углеводов реакцией с меркаптанами в присутствии кислот Льюиса, таких как 

SnCl4, FeCI3 или BF3 Et2O [27]. В качестве промоторов могут использоваться 

соли меди (II) и NBS [27], диметил(метилтио)сульфоний тетрафтороборат 

(DMTSTFB) [28] и другие. Тем не менее, стереоселективность в таких реакция 

в значительной мере определяется используемым растворителем, но никогда 

не достигает 100%, как и в работе [29] при использовании разных растворите-

лей для разных целевых гликозидов получались смеси с разными соотношени-

ями α- и β-аномеров. В литературе есть примеры получения орто-замещенных 

фенолов с использованием тиогликозидов в качестве гликозидного донора, од-

нако такой метод требует использования дорогостоящего и труднодоступного 

промотора [30]. 
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1.3 Восстановление альдегидной группы 

При восстановлении альдегидной группы до спиртовой возможно при-

менение большого числа различных методик. Например, в присутствии других 

легко восстанавливающихся групп эффективна реакция селективного восста-

новления альдегидов с использованием изопропилата алюминия (реакция Ме-

ервейна-Понндорфа-Верлея) [31]. 

Кроме того, для восстановления карбонильной группы могут использо-

ваться алюмогидриды и боргидриды щелочных металлов. Их существенными 

недостатками являются высокая подверженность гидролизу, хорошая реакци-

онная способность по отношению к спиртам (восстановления до алканов), не-

стабильность и быстрое разложение в протонных растворителях. Кроме того, 

при использовании, например, алюмогидрида (LIAlH4) существует вероят-

ность гидролиза сложноэфирных связей [32] и восстановление карбоксильных 

групп [33], присутствующих в молекуле. В этом отношении более выгодно ис-

пользовать боргидрид натрия (NaBH4), который является менее активным вос-

становителем, хотя щелочная среда, создаваемая им, всё-таки способствует 

гидролизу сложноэфирных связей. 

Многие ароматические альдегиды плохо растворимы в полярных рас-

творителях и хорошо растворимы в неполярных. Это делает возможным и бо-

лее удобным использовать межфазный катализ (рис. 5), когда альдегид раство-

рён в органическом слое, а NaBH4 – в воде: 

 

Рисунок 5. Восстановление альдегидов до спиртов в условия межфазного катализа 

Для осуществления такой реакции необходимо использовать катализатор фа-

зового переноса (КФП), к которым относятся в том числе различные четвер-

тичные аммонийные соли. Причём использование таких солей, содержащих 

высшие алкильные заместители, позволяет увеличить скорость протекания ре-

акции [34]. 
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1.4 Ацетилирование в синтезе арилгликозидов 

Для защиты гидроксильных групп глюкозы, учитывая их спиртовые 

свойства, достаточно использовать стандартную процедуру этерификации 

спирта и уксусного ангидрида в присутствии каталитических количеств мине-

ральной кислоты [35]. У полученных «защищённых» гликозидов при этом от-

сутствует муторотация, а ацильные группы являются «соучастными» в реак-

циях O-гликозилирования, что позволяет стереоспецифично получать β-ано-

меры. Использование других, не ацильных, защитных групп может приводить 

к получению смеси аномеров в различных соотношениях [26]. 

Кроме глюкозной части защищать гидроксильные группы необходимо 

и в агликоне, и в этерифицирующих агентах, поскольку они также могут всту-

пать в реакции этерификации, тем самым загрязняя целевые гликозиды и зна-

чительно уменьшая их выходы. Так, ацетилирование гидроксильных групп 

спиртов и фенолов может быть проведено в присутствии уксусного ангидрида 

и пиридина [36]. 

1.5 Удаление ацетильных защитных групп 

В синтезе гликозидов популярным для снятия ацетильной защиты яв-

ляется метод Земплена [37], согласно которому омыление сложноэфирных 

связей проводится метилатом натрия в метаноле. Применение этого метода в 

качестве селективного невозможно, так как отщепляются все ацильные 

группы, которые присутствуют в молекуле, в том числе любые сложноэфир-

ные группы агликона. 

Одним из способов селективного снятия ацетильных защитных групп 

в присутствии бензоильных ацилоксигрупп – применение системы H2SO4-

ацетон. Всё же, в этом случае наблюдается частичное снятие бензоильных 

групп [38]. Наиболее удачным оказалось применение систем HBF4-MeOH [39] 

и HCl-MeOH [40]. Однако применение этих систем ограничено для гликози-

дов, содержащих более кислотолабильные ацилоксигруппы, отличные от бен-

зоильной. 
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На кафедре БИОХ ТПУ для селективного удаления ацетильных защит-

ных в присутствии других ацильных групп была разработана система, состоя-

щая из водного раствора HCl, смешанного с этанолом (EtOH) и хлороформом 

(CHCl3), соотношение которых 3:1. HCl в этом случае берётся со значитель-

ным избытком относительно гликозида, но с низкой концентрацией в растворе 

[41]. 
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2. Синтез природных арилгликозидов, производных ванилинового и 

3,4-дигдроксибензилового спиртов. Разработка общих схем синтеза 

2.1 Ретросинтетический анализ природных арилгликозидов 

Рассмотрим ретросинтетический анализ на примере природного арилг-

ликозида 7-O-транс-кофеоилваниллолозида 2. Он может быть получен путём 

этерификации ваниллолозида 1 кофейной кислотой любым известным спосо-

бом (рис. 6, путь a). Поскольку другие гидроксильные группы ваниллолозида 

также подвержены этерификации и даже весьма вероятно, что кофейная кис-

лота присоединится к 6’-гидроксилу глюкозы [42], необходима их защита, 

например, ацетильными группами. Кроме того, в такой реакционной смеси не-

защищёнными остаются фенольные гидроксилы кофейной кислоты, которые 

также необходимо ацетилировать, поскольку они в значительной степени под-

вержены этерификации. 

 

Рисунок 6. Ретросинтетический анализ 7-O-транс-кофеоилваниллолозида 

Таким образом, для получения 7-O-транс-кофеоилваниллолозида 2 

необходимо использовать тетраацетат ваниллолозида I, который в свою оче-

редь может быть получен путём гликозилирования гликозидным донором, 
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например, ацетобромоглюкозой (АБГ) соответствующего фенола – ванилино-

вого спирта (рис. 7, путь a). При этом, ванилиновый спиртсодержит две гид-

роксильные группы, – фенольную и спиртовую, – и будет вступать в реакцию 

гликозилирования по обеим, причём спиртовая группа является в этом случае 

более реакционно способной [43], а значит, реакция не будет селективной и в 

качестве основного продукта будет образовываться не тетраацетат ваниллоло-

зида, а его соответствующий изомер. 
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Рисунок 7. Ретросинтетический анализ тетраацетата ваниллолозида 

Однако, в качестве фенольного агликона в этой реакции можно исполь-

зовать ванилин (рис. 7, путь b) – альдегид, который после гликозилирования 

можно восстановить до ванилинового спирта. В этом случае гликозилирова-

ние ванилина даёт единственный продукт реакции – глюкоза связывается с фе-

нольным гидроксилом. 

Кроме того, 7-O-транс-кофеоилваниллолозид можно получить из 

натриевой или другой соли кофейной кислоты и соответствующего галоген-

производного (рис. 6, путь b), например, 4-(β-D-глюкопиранозилокси)-3-ме-

токсибензилбромид (II) (рис. 8). В данном случае не требуется защита гидрок-

сильных групп глюкозы, однако возникает необходимость в получении 4-(β-

D-глюкопиранозилокси)-3-метокситолуол (III) (рис. 8) либо из 4-метил-2-ме-
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токсифенола, либо восстановлением из 4-(β-D-глюкопиранозилокси)-вани-

лина (IV) (рис. 8), что увеличивает число промежуточных стадий синтеза. При 

этом, селективно бромировать III по внешней цепи является затруднитель-

ным, поскольку в бензольном кольце присутствует сразу три донора электро-

нов из-за чего бром наиболее вероятно будет вступать в реакцию SEAr, давая 

продукты замещения по бензольному кольцу 

 

Рисунок 8. Ретросинтез 1-(β-D-глюкопиранозилокси)-4-(бромометил)-2-метоксифенила I 

Таким образом, для получения природных арилгликозидов, производ-

ных ванилинового и 3,4-дигидроксибензилового спиртов, наиболее рацио-

нальной является схема a (рис. 6), b (рис. 7), согласно которой исходными суб-

стратами являются глюкоза, соответствующие альдегиды и соответствующие 

фенольные кислоты. 

Все описанные выше рассуждения можно аналогично провести и для 

других арилгликозидов, получаемых в данной работе. Следовательно, для по-

лучения природных арилгликозидов необходимо использовать полностью или 

частично ацетилированные гликозиды и фенольные кислоты. Поэтому, по-

следней стадией в любом синтезе должно быть селективное снятие ацетиль-

ных групп с сохранением других сложноэфирных связей, а также гликозидной 

связи (рис. 9). 

 

Рисунок 9. Селективное снятие ацетильных защитных групп 
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Таким образом, основными стадиями в рассмотренных синтезах явля-

ются: получение гликозидного донора, гликозилирование альдегидов, получе-

ние ацилирующих агентов, этерификация (ацилирование) гликозидов и снятие 

ацетильных защитных групп. 

2.2 Синтез агликонов и ацилирующих агентов 

Основной задачей в представленной работе является поиск и разра-

ботка методов синтеза природных арилгликозидов, производных ванилино-

вого и 3,4-дигидроксибензилового спиртов из легкодоступных субстратов. По-

этому, многие используемые в этой работе фенольные кислоты и агликоны 

были получены синтетическим путём исходя из ванилина 7, как наиболее де-

шевого и доступного фенола. Агликоны целевых гликозидов, – ванилиновый 

и 3,4-дигдроксибензиловый спирты, – являются производными ванилина 7 и 

протокатехового альдегида (3,4-дигидроксибензальдегида) 8, который был по-

лучен нами деметилированием ванилина 7 под действием хлорида алюминия 

в присутствии пиридина [44] с выходом 82% (рис. 10, a). 
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Рисунок 10. Схема получения агликонов и ацилирующих агентов: a – AlCl3, Py, CH2Cl2, 40-

50°C, 24 ч (82%); b – малоновая кислота, Py/Pip, 80°C, 4 ч (67%); c – KOH, NaOH, 

H2O, 160°C (57%); d – Ac2O, Py, 24 ч (11 – 41%, 12 – 88%);  

e – SOCl2, 48 ч. 

В дальнейшем полученный альдегид 8 был использован для синтеза ко-

фейной кислоты 9 (рис. 10, b), путём конденсации с малоновой кислотой в при-

сутствии пиридина и пиперидина [45] (выход 67%, что сопоставимо с литера-

турными данными [46]). 
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Ванилиновую кислоту 10 (рис. 10, c) получали при сплавлении вани-

лина 7 со щёлочью (выход 57%). При этом, предложенная в [47] методика была 

адаптирована, и в нашем синтезе использовалось большее количество воды, а 

сернистый ангидрид получали in situ путём добавления к реакционной смеси 

тиосульфата натрия до разбавления её соляной кислотой (см. эксперименталь-

ную часть). 

С целью защиты фенольных гидроксилов, которые могут участвовать в 

реакциях этерификации и значительно уменьшать выход целевых гликозидов, 

производилось ацетилирование соединений 9 и 10 уксусным ангидридом в пи-

ридине [36] с образованием 3,4-диацетоксикоричной 10 (выход 41%) и 4-аце-

токси-3-метоксибензойной 11 (выход 88%) кислот соответственно (рис. 10, d). 

Из ацетилированных кислот в дальнейшем по реакции с тионилхлоридом 

были получены непосредтсвенно ацилирующие агенты: хлорангидриды 13 и 

14 (рис. 10, e). 

2.3 Получение природного гликозида ваниллолозида 

 

Рисунок 11. Схема синтеза ваниллолозида: f – Ag2O, АБГ, хинолин, 1 ч (60%); g – NaOH, 

АБГ, абс. ацетон, RT, 24ч (7%); h – NaBH4, CTMAB, CHCl3, H2O, RT, 4 ч 

(68%); i – MeOH, MeONa, 10 мин. 

Для получения 4-(2,3,4,6-тетра-О-ацетил-β-D-глюкопиранозилокси)-3-

метоксибензальдегида 15 (рис. 11) осуществляли гликозилирование ванилина 

7 полученным гликозидным донором АБГ по методу Кёнингса-Кнорра [20], в 

котором промотором реакции выступает оксид серебра (I). Выход при этом 

составил 60%. Такой метод исключает присутствие в реакционной смеси воды, 

из-за которой происходит дезацетилирование АБГ, элиминирование брома из 
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аномерного центра, и, следовательно, возможно образование побочных про-

дуктов. Кроме того, был проведён синтез с использованием более дешёвого 

гидроксида натрия в ацетоне (рис. 11, g), в результате чего выход реакции со-

ставил 7%. Таким образом, использование дорогого оксида серебра вполне 

оправдано, учитывая, что после реакции его легко регенерировать для повтор-

ного использования. 

На стадии восстановления гликозида 15 до гликозида 16 (рис 11, h) был 

использован борогидрид натрия (NaBH4), в межфазовых условиях, который 

обладает хорошей селективностью при восстановлении альдегидных групп до 

спиртовых [48]. Учитывая разную растворимость гликозида 15 и NaBH4 в воде 

и органических растворителях, для проведения этой реакции был использован 

катализатор фазового переноса CTMAB (цетилтриметиламмоний бромистый). 

Выход в этой реакции составил 68%. 

Реакция снятия защитных ацетильных групп была проведена в присут-

ствии метилата натрия (рис. 11, i) [37] (Метод Земплена). Ацетильные группы 

в щелочной среде легко подвергаются омылению, а гликозидная связь при 

этом устойчива. В результате образуется целевое вещество – ваниллолозид 1. 

2.4 Получение пер-ацетата каллерианина 

Несмотря на то, что в синтезе ваниллолозида 1 более высокие выходы 

получались при использовании метода Кёнингса-Кнорра, для синтеза калле-

рианина 3 и его производных было предложено использовать метод Михаэля. 

Во-первых, такой подход снижает финансовые затраты на работу (оксид сере-

бра, или нитрат, из которого он получается по реакции со щёлочью, являются 

дорогими веществами). Во-вторых, реакционная смесь в данном случае полу-

чается гетерогенной, из-за чего протекание реакции затруднено. В-третьих, 

комплекс АБГ, хинолина и оксида серебра (I) являются очень прочными, что 

не позволяет добиться в реакции выходов больших, чем указанные. 

В то же время, в методе Михаэля (рис. 12, k) реакционная смесь явля-

ется гомогенной, а выход продукта гликозилирования 17, составляющий 46% 
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является достаточным, для проведения дальнейших реакций. Кроме того, щё-

лочь, используемая в качестве промотора в данном методе гораздо дешевле 

оксида серебра (I). 

 

Рисунок 12. Схема синтеза пер-ацетата каллерианина: k – АБГ, KOH, абс. MeOH, абс. 

CHCl3, 58-65°C (46%); m – Ac2O, Py, 24 ч (42%); n – NaBH4, CTMAB, CHCl3, 

H2O, RT, 4 ч (35%). 

Основным преимуществом при выборе этого метода гликозилирования 

было то, что данный метод является селективным, в случае реакции с прото-

катеховым альдегидом 8. В структуре этого соединения присутствуют два сво-

бодных фенольных гидроксила, которые могут вступать в реакцию гликози-

лирования. При этом, реакционном центром в гликозидном доноре является 

гидроксил, находящийся в 4 положении, поскольку, по-видимому, соответ-

ствующий ему фенолят-анион стабилизируется карбонильной группой за счёт 

её электроноакцепторного эффекта, что и позволяет получать единственный 

продукт. Селективность этого процесса подтверждает также хроматография, 

поскольку в реакционной смеси были детектированы только исходный суб-

страт, АБГ и продукт реакции – гликозид 17. 

Полученный 4-(2,3,4,6-тетра-О-ацетил-β-D-глюкопиранозилокси)-3-

оксибензальдегид 18 является промежуточным соединением в синтезе калле-

рианина 3 и его производных с кофейной, бензойной и другими кислотами. В 

синтезе ацилированных гликозидов свободный гидроксил в агликоне глико-

зида 17 может привести к образованию нежелательных побочных продуктов. 
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Для исключения такого течения реакции соединение 17 было обработано ук-

сусным ангидридом в пиридине [36] с целью защитить свободную OH-группу. 

В результате этой реакции (рис. 12, m) образуется 4-(2,3,4,6-тетра-О-ацетил-β-

D-глюкопиранозилокси)-3-ацетоксибензальдегид 18 с выходом 42%. 

При восстановлении этого гликозида 18 NaBH4 в условиях межфазного 

катализа (рис. 12, n), аналогичных реакции получения гликозида 16 (рис. 11), 

с выходом 35% был получен пентаацетат каллерианина 19. 

2.5 Синтез сложных эфиров ваниллолозида 

3

 

Рисунок 13. Схема синтеза пер-ацетатов сложных эфиров ваниллолозида 

Для получения ацилированных производных ваниллолозида, необхо-

димо использовать промежуточный гликозид 16, поскольку он удовлетворяет 

необходимым условиям, рассмотренным в пункте 2.1, а именно, не содержит 

незащищённых гидроксилов в глюкозной части. 

Для получения пер-ацетата 7-O-транс-кофеоилваниллолозида 20 из со-

единения 16 был использован предварительно синтезированный хлорангид-

рид кофейной кислоты 13 (рис. 10). Реакция проводится в хлороформе, в при-

сутствии пиридина (рис. 13). Выход при этом составил 29%. Аналогичная ре-

акция с хлорангидридом бензойной кислоты (PhCOCl) была проведена для по-

лучения пер-ацетата 7-O-бензоилваниллолозида 21 (выход 59%). 
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Разница в выходах обусловлена, вероятнее всего, тем, что при очистке 

хлорангидридов не удаётся полностью избавиться от тионилхлорида, в резуль-

тате чего в реакционной смеси происходит дезацетилирование гликозида, и, 

как следствие, появление побочных продуктов, структура которых неизвестна 

[16]. При этом, хлорангидрид бензойной кислоты в рамках данной ВКР полу-

чен не был, вместо этого использовался коммерческий, химически чистый ре-

агент. 

Также из тетраацетата ваниллолозида 16 получали пентаацетат 7-O-ва-

нилоилваниллолозида 22 (рис. 13) в присутствии диметиламинопиридина 

(DMAP) и 1,3-дициклогексилкарбодиимида (DCC) [49] (77%). Планируется 

использовать 4-ацетокси-3-метоксибензоилхлорид 14 в аналогичной реакции 

этерификации, с целью сравнить результаты двух методов ацилирования 

арилгликозидов: с использованием хлорангидридов или с катализатором 

DMAP. 

На последней стадии – стадии получения целевых гликозидов 2 и 5 

(рис. 14) – производилось селективное снятие ацетильных групп в системе 

HCl/EtOH/CHCl3 (1:3:1) [41]. Эта система позволяет селективно гидролизовать 

ацетильные защитные группы, сохраняя при этом другие сложноэфирные 

связи, присутствующие в гликозидах 20 и 21. 

 

Рисунок 14. Схема получения 7-O-бензоилваниллолозида и 7-O-транс-кофеоилванилло-

лозида 

Обе реакции проводились при комнатной температуре в течение 24 ча-

сов. При этом вёлся мониторинг реакционной смеси методом ВЭЖХ. Реакция 

считалась завершённой, когда в течение 2 или более часов по ВЭЖХ не наблю-

далось значительных изменений в составе смеси, то есть преимущественно 
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оставался единственный пик продукта без ацетильных групп. Затем реакцион-

ная смесь нейтрализовалась и делилась на хроматографической колонке. Вы-

ход гликозида 21 составил 70%. При этом, выход гликозида 20 составил 23%, 

что, вероятнее всего, связано с подверженностью сложноэфирной кофеоиль-

ной группы гидролизу. Так, при использовании для очистки колоночной хро-

матографии на силикагеле, мы наблюдали появление ваниллолозида 1 и ко-

фейной кислоты (ТСХ, ВЭЖХ). 

В качестве анализа структур полученных арилгликозидов для боль-

шинства из них были получены спектры ЯМР 13C и 1H. Для природных арилг-

ликозидов эти спектры совпадают с литературными данными. Стоит также от-

метить, что для этих соединений, а также промежуточных соединений, для ко-

торых были получены спектры по ЯМР 13C наблюдается сигнал в области 100 

м.д., что соответствует β-конфигурации гликозидов, в то время как аналогич-

ный сигнал аномерного углерода C-1’ для гликозидов с α-конфигурацией по 

литературным данным находится в более сильных полях [50]. 
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3. Экспериментальная часть 

Контроль за ходом реакции и чистотой полученных продуктов вели ме-

тодом ТСХ на пластинках Silufol-UV 254 и Kieselgel 60 F254, в качестве 

элюентов использовали смеси растворителей PhH-EtOH 9:1 (система I); 

CHCl3-EtOH 4:1 (система II). Детектирование пятен проводили в фильтрован-

ном УФ-свете при 254 и 365 нм. Дополнительную идентификацию пятен на 

ТСХ пластинках проводили при нагревании; при обработке раствором 5 % сер-

ной кислоты при нагревании; раствором 2 % 2,4-динитрофенилгидразина в со-

ляной кислоте; 2 % раствором FeCl3 при нагревании; аммиаком. ВЭЖХ-анализ 

проводился на жидкостном хроматографе Agilent Compact LC с колонкой 

150*4.6 с неподвижной фазой Exlips Plus C-18 (5 мкм). Общий метод: гради-

ентное элюирование смесью CH3CN-Н2О с добавлением 0.1 % трифторуксус-

ной кислоты как модификатора подвижной фазы. Условия градиента: 0 % аце-

тонитрила при 0 мин, 20 мин. – до 100 %. 

3.1 Синтез агликонов 

Деметилирование ванилина 

 

К раствору 5 г ванилина 7 (0.032 моль) в 50 мл сухого дихлорметана 

добавляли 5 г хлорида алюминия (0.038 моль). Затем, при перемешивании и 

охлаждении на холодной водяной бане добавляли 11.7 мл пиридина (0.145 

моль), убирали водяную баню и кипятили реакционную смесь в течении 24 ч, 

с обратным холодильником, закрытым хлоркальциевой трубкой для исключе-

ния попадания влаги в смесь. Полученный раствор после охлаждения до ком-

натной температуры при перемешивании гидролизовали 25% соляной кисло-

той до pH = 2, отделяли водную фазу, которую затем экстрагировали этилаце-

татом (3×20 мл). Этилацетат сушили над сульфатом натрия и отгоняли. Выход 

протокатехового альдегида (8) 3.72 г (82%), т. пл. 152-154°С [51]. 
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Получение кофейной кислоты 

 

К 2.5 г протокатехового альдегида 8 (0.018 моль) добавляли 3.77 г ма-

лоновой кислоты (0.036 моль), растворяли смесь в 5.4 мл пиридина (0.068 

моль) и прибавляли 0.181 мл пиперидина. Полученную смесь кипятили при 

80°С в течение 4 ч, после чего охлаждали до комнатной температуры и выли-

вали в 12 мл 9% раствора соляной кислоты. Выпадающий жёлтый осадок 

фильтровали и промывали водой. Выход кофейной кислоты (9) 2.2 г (67%), т. 

пл. 214-217°С [52]. 

Сплавление ванилина со щёлочью 

 

В фарфоровый тигель помещали 5.658 г NaOH (0.141 моль), 5.658 г 

KOH (0.101 моль) и 1.6 мл воды. Смесь перемешивали при нагревании до 

160°С, после чего убирали нагревание и добавляли 0.822 г ванилина 7. При 

этом, температура повышается до 180-190°С. Остальные 4.177 г ванилина 

(всего 0.033 моль) прибавляли порциями вместе с 1 мл воды в течение 10 мин, 

поддерживая температуру смеси 180-190°С. После добавления последней пор-

ции ванилина смесь перемешивали 5 мин до получения однородной массы. За-

тем смесь охлаждали до 160°С и добавляли 32 мл воды до полного растворе-

ния. Через раствор пропускали сернистый ангидрид, получаемый in situ по ре-

акции тиосульфата натрия с соляной кислотой, и охлаждали смесь до комнат-

ной температуры, после чего дополнительно подкисляли её 6 н. соляной кис-

лотой до pH = 2 на ледяной бане. Полученный светло-бурый осадок фильтро-

вали ледяной водой. Выход ванилиновой кислоты (10) 4.42 г (80%), т. пл. 205-

207°С [47].  
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Ацетилирование фенольных кислот 

 

Общая методика. К 2.78 ммоль фенола 9, 10 приливали 5 мл (53 

ммоль) уксусного ангидрида и добавляли 1 мл (0.012 ммоль) пиридина до пол-

ного растворения фенола. Выдерживали реакционную массу в течение 24 ч, 

выливали в 10% раствор серной кислоты (20 мл). Экстрагировали хлористым 

метиленом (3×25 мл), который затем промывали водой до нейтральной среды, 

сушили над Na2SO4 и упаривали в вакууме, а остаток перекристаллизовывали 

из этилацетата с добавлением небольших количеств гексана. Выход 3,4-диаце-

токсикоричной кислоты (11) 302 мг (41%), т. пл. 196-197°С [53]. Выход 4-аце-

токси-3-метокси-бензойной кислоты (12) 0.55 г (88%), т. пл. 134-137°С [54]. 

Получение хлорангидиридов фенольных кислот 

 

Общая методика. К 0.4 ммоль кислоты 11, 12 приливали 0.6 мл (12 

ммоль) тионилхлорида и перемешивали до полного растворения. Раствор 

оставляли в закрытой колбе на 24 ч после чего отгоняли тионилхлорид и три-

жды соупаривали с абсолютным бензолом в вакууме. Получающийся продукт 

использовали в дальнейших реакциях без дополнительной очистки. Выходы 

хлорангидридов количественные. 

  



38 

3.2 Синтез гликозидов 

Получение тетраацетобромглюкозы (АБГ). 

 

К 32 мл уксусного ангидрида и 0.40 мл хлорной кислоты прибавляли 

порциями при перемешивании 8 г α-D-глюкозы (0.022 моль) так, чтобы темпе-

ратура реакционной смеси находилась в интервале 30-40°С. Затем охлаждали 

раствор до 20°С, добавляли 2.8 г (0.005 моль) красного фосфора, и 4.8 мл (0.094 

моль) брома с такой скоростью, чтобы температура не превышала 20°С, затем 

при таких же условиях добавляли 2.8 мл (0.156 моль) воды. Реакционную 

массу выдерживали 2 часа при комнатной температуре, выливали в 300 мл 

воды со льдом и интенсивно перемешивали до выпадения твердого осадка. 

Осадок отфильтровывали и промывали водой до исчезновения запаха уксус-

ной кислоты. Отфильтрованный осадок растворяли в 50 мл хлороформа, про-

мывали насыщенным раствором гидрокарбоната натрия (3×50 мл), насыщен-

ным раствором гидросульфита натрия (50 мл), и водой до нейтральной среды. 

Раствор сушили над сульфатом натрия, затем упаривали под вакуумом, сиро-

пообразный остаток выливали в 500 мл гексана. При охлаждении выпадал бе-

лый кристаллический осадок, который отфильтровывали. Выход АБГ 10.5 г 

(58 %), т. пл. 88°С [55]. 

Гликозилирование ванилина 

 

По методу Кёнингса-Кнорра (метод f). К суспензии 2.47 г. (0.006 

моль) АБГ и 0.004 моль ванилина 7 в 2.7 мл хинолина добавляли 1.39 г. (0.006 

моль) оксида серебра, перемешивали до загустения, выдерживали 1 час при 

комнатной температуре. Затем добавляли в реакционную массу 20 мл CHCl3, 
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фильтровали от оксида серебра, затем пропускали хлороформный раствор че-

рез короткую колонку с силикагелем для удаления остатков оксида серебра, 

промывая силикагель дополнительно 60 мл CHCl3. Фильтрат промывали 1 н. 

NaOH (3×10 мл), 0.1 М H2SO4 (3×10 мл), водой, сушили над сульфатом натрия, 

после чего CHCl3 отгоняли и перекристаллизовывали сиропообразный остаток 

из этилового спирта. Выход (15) 1.73 г (60%), т. пл. 134-137°С [15]. 

По методу Михаэля (метод g). К 4.11 г. (0.01моль) АБГ в 20 мл аце-

тона, добавили 0.01 моль ванилина 7, и раствор 0.400 г. (0.01 моль) в 10 мл 

воды NaOH. Выдерживали реакционную массу в течение 24 ч. при комнатной 

температуре (контроль ТСХ, система I, Rf = 0.42). Затем отгоняли ацетон под 

вакуумом, добавляли 20 мл воды, экстрагировали CHCl3 (3×20 мл), объединен-

ные вытяжки промывали 1 н. NaOH (3×15 мл), водой, сушили над сульфатом 

натрия, отгоняли CHCl3 и кристаллизовали полученный сиропообразный оста-

ток из этилового спирта. Выход (15) 1.73 г (7%). 

Гликозилирование протокатехового альдегида по Михаэлю 

 

Раствор протокатехового альдегида 8 (0.5 г, 3.623 ммоль) в сухом мета-

ноле (10 мл) смешивали с раствором АБГ (1.353 г, 3.294 ммоль) в сухом хло-

роформе (10 мл) и KOH (0.225 г, 4.018 ммоль) и кипятили при перемешивании 

в течение 5 ч (контроль ТСХ, система I, Rf = 0.48). Затем реакционную массу 

выливали в ледяную воду (20 мл) и экстрагировали хлороформом (3×25 мл). 

После разделения хлороформ высушивали над сульфатом натрия, и затем от-

гоняли под вакуумом. Остаток перекристаллизовывали из спирта при добав-

лении небольшого количества воды для получения серых игольчатых кристал-

лов 17. Выход 0.71 г (46%) т. пл.180-182°С [15]. Спектр ЯМР 1H (CDCl3, 300 

МГц), δ, м. д.: 2.06, 2.10, 2.11 (12H, с, Ac); 3.93 (1H, м, H-5’); 4.20 (1H, дд, J = 

3.0 Гц, J = 12.3 Гц, H-6’a); 4.32 (1H, дд, J = 5.1 Гц, J = 12.3 Гц, H-6’b); 5.09 (1H, 

д, J = 7.5 Гц, H-4’); 5.17 (1H, т, J = 9.3 Гц, H-3’) 5.26-5.40 (2H, м, H-2’, H-1’); 
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7.08 (1H, д, J = 7.8 Гц, H-6); 7.40 (1H, дд, J = 1.8 Гц, J = 8.4 Гц, H-5); 7.46 (1H, 

д, J = 1.8 Гц, H-3); 9.88 (1H, с, H-7) [15]. 

3.3 Модификация полученных гликозидов 

Защитное ацетилирование 

 

К гликозиду 17 (80 мг, 0.171 ммоль) приливали уксусный ангидрид 

(2мл) и добавляли пиридин (0.1 мл). Выдерживали реакционную массу при с.у. 

в течение 24 ч, выливали в раствор 10% серной кислоты (15 мл). Экстрагиро-

вали хлористым метиленом (3×15 мл), промывали водой до нейтральной 

среды, сушили над Na2SO4, упаривали растворитель в вакууме, остаток пере-

кристаллизовывали из этанола. Выход (12) 37 мг (42%). 

Восстановление альдегидной группы 

 

Общая методика. К раствору альдегида (0.001 моль) в CHCl3 (15 мл) 

добавляли NaBH4 (79 мг, 0.002 моль), растворенного в воде (7 мл) и катализа-

тор фазового переноса цетилтриметиламмоний бромистый С19H42NBr 

(CTMAB) в количестве 1 мг (0.4% мольн.), перемешивали реакционную массу 

при комнатной температуре в течение 4 ч (контроль ТСХ, система I). Затем 

отделяли хлороформный слой, промывали 0.1 н. HCl (3×25 мл), водой до 

нейтральной среды, сушили над Na2SO4, отгоняли CHCl3, остаток кристалли-

зовали из этилового спирта. 

Тетраацетат ваниллолозида (16) был получен из 1-(2,3,4,6-тетра-О-

ацетил-β-D-глюкопиранозилокси)-ванилина 15. Выход 0.343 г (68%), Rf = 0.18, 

т. пл. 145-148°С. Спектр ЯМР 1H (CDCl3, 300 МГц), δ, м. д.: 2.00, 2.04, 2.05 

(12H, с. Ac); 3.72-3.76 (1H, м, H-5’); 3.79 (3H, с, H-Me); 4.12 (1H, дд, J = 2.1 Гц, 
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J = 12.3 Гц, H-6’a); 4.24 (1H, дд, J = 4.8 Гц, J = 12.3 Гц, H-6’b); 4.59 (2H, с, H-

7); 4.90-4.92 (1H, м, H-4’); 5.09-5.15 (1H, м, H-3'); 5.23-5.25 (2H, м, H-2’, H-1’); 

6.81 (1H, дд, J =1.5 Гц, J = 8.1 Гц, H-5); 6.92 (1H, д, J = 1.8 Гц, H-3); 7.05 (1H, 

д, J = 8.1 Гц, H-6). Спектр ЯМР 13C (CDCl3, 300 МГц), δ, м. д.: 20.6 (4 x CH3, 

Ac); 56.0 (CH3, C-8); 61.9 (CH2, C-7); 64.9 (CH2, C-6’); 68.3 (CH, C-4’); 71.1 (CH, 

C-2’); 71.9 (CH, C-3’); 72.5 (CH, C-5’); 100.8 (CH, C-1’); 111.5 (CH, C-6); 119.0 

(CH, C-3); 120.1 (CH, C-5); 137.8 (C, C-4); 145.2 (C, C-1); 150.6 (C, C-2); 169.4, 

170.2, 170.6 (4 x C=O, Ac).  

Пентаацетат каллерианина (19) был получен из 4-(2,3,4,6-тетра-О-

ацетил-β-D-глюкопиранозилокси)-3-бензальдегида 12. Выход 35%, Rf = 0.33. 

Спектр ЯМР 1H (CDCl3, 300 МГц), δ, м. д.: 2.03, 2.05, 2.08 (15H, с. Ac); 3.83-

3.93 (1H, м, H-5’); 4.17 (1H, дд, J = 2.4 Гц, J = 12.6 Гц, H-6’a); 4.29 (1H, дд, J = 

5.1 Гц, J = 12.6 Гц, H-6’b); 4.63 (2H, с, H-7); 5.02-5.19 (1H, м, H-4’, 3'); 5.25-5.39 

(2H, м, H-2’, 1’); 7.08 (1H, с, H-3); 7.18 (1H, д, J = 7.8 Гц, H-6); 7.38-7.45 (1H, 

м, H-5). 

Введение ацильного остатка в гликозид 

 

Метод а. Общая методика. К раствору гликозида 16 (0.5 ммоль) в су-

хом хлороформе (2 мл), добавляли ацилхлорид (RC=OCl) (0.6 ммоль) и пири-

дин (0.76 ммоль). Реакционную массу выдерживали при с.у. в течение 24 ч 

(контроль ТСХ, система I), после чего добавляли CHCl3 (20 мл), промывали 

0.1 М H2SO4 (3×20 мл), насыщенным раствором Na2CO3 (3×20 мл), водой до 

нейтральной реакции среды, сушили над Na2SO4 и отгоняли растворитель под 

вакуумом. Остаток кристаллизовали из этилового спирта. 
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Тетраацетат 7-O-бензоилваниллолозида (21) был получен из хлоран-

гидрида бензойной кислоты (PhCOCl). Выход 59%, Rf = 0.40, т. пл. 100-102°С. 

Спектр ЯМР 1H (CDCl3, 300 МГц), δ, м. д.: 2.03, 2.06, 2.07 (12H, с, Ac); 3.73-

3.79 (1H, м, H-5’); 3.83 (1H, с, Me); 4.15 (1H, дд, J = 2.4 Гц, J = 12.3 Гц, H-6’a); 

4.27 (1H, дд, J = 4.8 Гц, J = 12.3 Гц, H-6’b); 4.96 (1H, м, H-4’); 5.13-5.19 (1H, м, 

H-3’); 5.24-5.30 (4H, м, H-1’, H-2’, H-7); 6.96 (1H, д, J = 8.7, Гц, H-5); 6.98 (1H, 

с, H-3); 7.11 (1H, д, J = 7.8 Гц, H-6); 7.43 (2H, м, H-12, 14); 7.56 (1H, м, H-13); 

8.06 (2H, дд, J = 1.2 Гц, J= 7.2 Гц, H-11,15). Спектр ЯМР 13C (CDCl3, 300 МГц), 

δ, м. д.: 20.1 (4xCH3, Ac); 56.1 (CH3, Me); 61.9 (CH2, C-7); 66.5 (CH2, C-6’); 68.3 

(CH, C-4’); 71.1 (CH, C-2’); 71.9 (CH, C-3’); 72.5 (CH, C-5’); 100.8 (CH, C-1’); 

112.8 (CH, C-6); 120.0 (CH, C-3); 121.0 (CH, C-5); 128.5 (2 x CH, C-12, 14); 129.7 

(2 x CH, C-11, 15); 130.1 (C, C-4); 132.6 (C, C-10); 133.1 (C, C-13); 146.0 (C, C-

1); 150.8 (C, C-2); 166.3 (C=O, C-9); 169.0-171.1 (4xC=O, Ac). 

Гексаацетат 7-O-транс-кофеоилваниллолозида (20) был получен из 

хлорангидрида 3,4-диацетоксикоричной кислоты 13. Выход 29%, Rf = 0.45. 

Спектр ЯМР 1H (CDCl3, 300 МГц), δ, м. д.: 2.02, 2.03, 2.05, 2.06, 2.08, 2.17 (18H, 

с, Ac); 3.76 (1H, м, H-5’); 3.79 (3H, с, H-8), 4.14 (1H, дд, J = 2.1 Гц, J = 12.6 Гц, 

H-6’a); 4.26 (1H, дд, J = 5.1 Гц, J = 12.6 Гц, H-6’b); 4.93 (1H, м, H-4’); 5.16 (1H, 

м, H-3’), 5.25-5.28 (3H, м, H-2’, H-1’, H-7); 6.22 (1H, д, J = 15.6 Гц, H-10); 6.82 

(1H, д, J = 8.4 Гц, H-5), 6.88-6.92 (3H, м, H-16, H-17, H-13); 7.03-7.09 (2H, м, H-

3, H-6); 7.55 (1H, д, J = 15.6 Гц, H-11). Спектр ЯМР 13C (CDCl3, 300 МГц), δ, м. 

д.: 20.6 (6xCH3, Ac); 56.0 (CH3, C-8); 61.9 (CH2, C-7); 66.5 (CH2, C-6’); 68.3 (CH, 

C-4’); 71.2 (CH, C-2’); 71.9 (CH, C-3’); 72.5 (CH, C-5’); 100.6 (CH, C-1’); 112.8 

(CH, C-6); 114.9 (CH, C-10); 116.0 (CH, C-13); 116.9 (CH, C-16); 119.8 (CH, C-

3); 120.9 (CH, C-5); 122.4 (CH, C-17); 127.1 (CH, C-12), 133.8 (C, C-4); 137.8 

(CH, C-11); 145.5 (C, C-14); 145.9 (C, C-1); 147.1 (C, C-15); 150.5 (C, C-2); 167.4 

(C=O, C-9); 169.6, 170.4, 170.9 (6xC=O, Ac). 

Метод b. К раствору гликозида 16 0.1 г (0.262 ммоль) в безводном хло-

ристом метилене (1 мл) добавляли ацетат ванилиновой кислоты 18 (0.289 
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ммоль), диметиламинопиридин (DMAP) (0.289 ммоль) и раствор 1,3-дицикло-

гексилкарбодиимид (DCC) (0.289 ммоль) в сухом CH2Cl2 (2 мл). Реакционную 

массу выдерживали при с.у. в течение 24, после чего охлаждали до выпадения 

белого осадка, который отфильтровывали. Фильтрат разбавляли CH2Cl2 до 20 

мл, затем промывали Na2CO3 (3×30 мл), водой до нейтральной среды и высу-

шивали над сульфатом натрия. Растворитель отгоняли, остаток перекристал-

лизовывали из спирта. Выход пентаацетата 7-O-ванилоилваниллолозида (22) 

77%. Спектр ЯМР 1H (CDCl3, 300 МГц), δ, м. д.: 2.03, 2.07, 2.09, 2.17, 2.20, 2.25 

(15H, с, Ac); 3.71-3.78 (1H, м, H-5’); 3.82 (6H, с, H-8, 16); 4.13 (1H, дд, J = 7.2 

Гц, J = 15.8 Гц, H-6’a); 4.27 (1H, дд, J = 5.1 Гц, J = 12.6 Гц, H-6’b); 4.82-4.95 

(1H, м, H-4’); 5.11-5.19 (1H, м, H-3’); 5.24-5.31 (4H, м, H-1’, H-2’, H-7); 6.89-

6.94 (2H, м, H-12, 5); 6.97 (1H, с, H-3); 7.10 (1H, д, J = 8.1 Гц, H-6); 7.55 (1H, с, 

H-15); 7.65 (1H, м, H-11). 

3.4 Дезацетилирование полученных арилгликозидов 

Удаление ацетильных защитных групп по методу Земплена

 

Гликозид 3 0.2 г (0.4 ммоль) выдерживали в абсолютном метиловом 

спирте (0.6 мл) с добавлением метилата натрия (0.1 мл, 0.05 ммоль) при с.у. в 

течение 10 минут (контроль по ТСХ, система II, Rf = 0.09). Затем добавляли в 

реакционную массу небольшое количество этилового спирта и катионообмен-

ную смолу КУ-2-8, до нейтральной реакции, после чего отфильтровывали 

смолу, промывая дополнительно этанолом (10 мл), и упаривали смесь раство-

рителей. Полученный ваниллолозид 4 кристаллизовали из смеси EtOH/H2O 

(3:1). Выход 0.09 г (70%) т. пл. 95°С [56]. Спектр ЯМР 1H (DMSO-d6, 300 МГц), 

δ, м.д.: 3.30-3.50 (5H, перекрывается с пиком растворителя, H-2’, H-3’, H-4’, H-

5’, H-6’a); 3.65 (1H, дд, J = 3.9 Гц, J = 7.9 Гц, H-6’b); 3.75 (3H, с, H-8); 4.41 (2H, 

д, J = 4.8 Гц, H-7); 4.52 (1H, с, OH); 4.86 (1H, д, J = 6.6 Гц, H-1’); 5.00 (1H, д, J 

= 4.5 Гц, OH); 5.07-5.13 (2H, м, 2xOH); 5.21 (1H, д, J = 2.7 Гц, OH); 6.79 (1H, д, 
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J = 8.4 Гц, H-5); 6.93 (1H, с, H-3), 7.01 (1H, д, J = 8.1 Гц, H-6). Спектр ЯМР 13C 

(DMSO-d6, 300 МГц), δ, м.д.: 55.6 (CH3, C-8); 60.7 (CH2, C-7); 62.8 (CH2, C-6’); 

69.7 (CH, C-4’); 73.3 (CH, C-2’); 76.9 (CH, C-3’); 77.0 (CH, C-5’); 100.2 (CH, C-

1’); 111.1 (CH, C-6); 115.2 (CH, C-3); 118.6 (CH, C-5); 136.4 (C, C-4); 145.3 (C, 

C-1); 148.8 (C, C-2) [7]. 

Селективное снятие ацетильных защитных групп 

 

Общая методика. К арилгликозиду (0.15 ммоль), растворенному в 

смеси этанол-хлороформ в пропорции 1.5 мл-0.5 мл было добавлено 0.5 мл 

36% HCl. Реакционная масса выдерживалась при с.у. в течение 24 ч (контроль 

ВЭЖХ), затем нейтрализовалась анионитом «АВ16-ГС» и промывалась доста-

точным количеством этилового спирта. Смесь растворителей упаривалась под 

вакуумом (температура бани не более 50°С). Остаток очищали с помощью ко-

лоночной хроматографии при градиентном элюировании CHCl3-EtOH (от 15:1 

до 2:1) и кристаллизовали из спирта с добавлением небольших количеств 

воды. 
 

7-O-бензоилваниллолозид (6) был получен из арилгликозида 21. Вы-

ход 70%, RT = 11 мин. Спектр ЯМР 1H (DMSO-d6, 300 МГц), δ, м.д.: 3.17-3.67 

(6H, перекрывается с пиком растворителя, H-2’, H-3’, H-4’, H-5’, H-6’); 3.77 

(3H, с, H-8); 4.91 (1H, с, H-1’); 4.52 (1H, с, OH); 5.03 (3H, м, 3xOH); 5.27 (2H, с, 

H-7); 6.99 (1H, д, J = 8.7 Гц, H-5); 7.10 (2H, м, H-3, 6); 7.53 (2H, м, H-12, 14); 

7.66 (1H, м, H-13), 7.97 (2H, д, J = 6.9 Гц, H-11, 15). Спектр ЯМР 13C (DMSO-

d6, 300 МГц), δ, м.д.: 55.8 (CH3, C-8); 60.7 (CH2, C-7); 66.2 (CH2, C-6’); 69.8 (CH, 

C-4’); 73.2 (CH, C-2’); 76.8 (CH, C-3’); 77.0 (CH, C-5’); 100.1 (CH, C-1’); 112.9 

(CH, C-6); 115.2 (CH, C-3); 120.9 (CH, C-5); 128.9 (2xCH, C-12, 14); 129.2 
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(2xCH, C-11. 15); 129.6 (C, C-4); 129.7 (C, C-10); 133.4 (CH, C-13); 146.6 (C, C-

1); 148.9 (C, C-2); 165.7 (C=O, C-9). 

7-O-транс-кофеоилваниллолозид (2) был получен из арилгликозида 

20. Выход 23%, RT = 9.6 мин. 
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4. Финансовый менеджмент, ресурсоэффективность и ресурсосбере-

жение 

4.1 Потенциальные потребители результатов исследования 

Фармацевтическая химия и органическая химия тесно связаны между 

собой. Они изучают химические процессы при создании лекарственных 

средств, определении их подлинности, определении действующего вещества 

и примесей, а также химические превращения при их хранении. 

Арилгликозиды обладают широким диапазоном фармакологического 

действия и являются распространёнными компонентами многих лекарствен-

ных препаратов традиционной медицины. 

Получить представленные в работе арилгликозиды синтетическим пу-

тём ранее никому не удавалось, поэтому целью работы является разработка 

синтеза природных арилгликозидов, производных ванилинового и 3,4-дигид-

роксибензилового спиртов, которые в дальнейшем можно будет применять 

для внедрения в фармацевтическую промышленность. 

 

 

Биологически-активные соединения 
Способ 

получе-

ния 

Изучение био-

логической ак-

тивности 

Чистота полу-

ченного про-

дукта 

Многостадий-

ность  

ар
и

л
л

ги
к

оз
и

д
ы

 Природные 
  

  

Синтетические 
    

Выделение из                                       Синтетические 

природных источников                        методы получения 

 

По данным, приведенным на рис. 9 можно сделать вывод, что получе-

ние биологически активных компонентов из природного сырья – достаточно 

трудоемкий процесс, а содержание действующих веществ очень мало, что не 

дает возможности для их полного физико-химического и фармакологического 

Рисунок 15. Карта сегментирования арилгликозидов 
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изучения. Поэтому весьма актуальным является разработка синтетических пу-

тей получений данных соединений. 

4.1.1 Анализ конкурентных технических решений с позиции ресур-

соэффективности и ресурсосбережения 

Анализ конкурентных технических решений с позиции ресурсоэффек-

тивности и ресурсосбережения целесообразно проводить при помощи оценоч-

ной карты в таблице 1, для этого были определены два конкурента на рынке.  

Расчет показателя конкурентоспособности производился по следую-

щей формуле: 

� = ∑ Б� ��� ,     (1) 

где Бi - бал i-го показателя, Вi - вес показателя (в долях единицы). 

Таблица 1 – Оценочная карта для сравнения конкурентных технических решений 

Критерии оценки 
Вес  

критерия 

Баллы Конкурентоспособность 

Бс Бп Кс Кп 

1 2 3 4 2 3 

Химические критерии оценки ресурсоэффективности 

1. Выход продукта  0.20 5 3 1.00 0.60 

2. Стадийность получения/ 

сложность выделения 
0.05 4 4 0.20 0.20 

3. Чистота полученного арилг-

ликозида 
0.25 5 4 1.25 1.00 

4. Энергоемкость процесса 0.15 5 4 0.75 0.60 

5. Доступность исходных про-

дуктов 
0.20 5 3 1.00 0.60 

6. Экологичность 0.15 4 5 0.60 0.75 

Итого 1   4.80 3.75 

Индексы: с – синтетический способ, п – выделение из природного сырья. 

Согласно вышеприведенному расчету видно, что получение арилико-

зидов синтетическим путем имеет более высокий показатель конкурентоспо-

собности K= 4.8. Это обусловлено высоким выходом продукта, чистотой по-

лученного соединения, а также доступностью необходимых реактивов для 

осуществления синтеза. 
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4.1.2 SWOT-анализ 

Комплексный анализ для исследования внешней и внутренней среды 

научно-исследовательского проекта мы провели на основе SWOT-анализа. 

При этом были выявлены сильные и слабые стороны проекта, а также его 

угрозы и возможности, которые приведены в таблице 2. 

Таблица 2 – Матрица SWOT-анализа 

 Сильные стороны научно-

исследовательского про-

екта: 

С1. Поэтапная разработка 

синтеза. 

С2. Получение продукта из 

простых и доступных суб-

стратов 

С3. Собственная уникаль-

ная технология 

С4. Высокий выход про-

дукта 

Слабые стороны научно-

исследовательского про-

екта: 

Сл1. Отсутствие прототипа 

научной разработки 

Сл2. Отсутствие анализа по-

требителей 

Сл3. Возможность нехватки 

полупродукта для конеч-

ного синтеза 

 

Возможности: 

В1. Возможность фармацев-

тического изучение полу-

ченного арилгликозида.  

В2. Появление дополни-

тельного спроса на новый 

продукт 

В3. Расширение диапазона 

товаров 

В4. Использование иннова-

ционной инфраструктуры 

ТПУ  

Разработка схемы получе-

ния производных арилгли-

козидов и использование 

полученного продукта при 

изготовлении лекарствен-

ных препаратов 

Из-за отсутствия прототипа 

и анализа потребителей мо-

гут возникнуть сложности в 

спросе на продукцию 
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Продолжение таблицы 2 

Угрозы: 

У1. Отсутствие спроса на 

новые технологии  

производства  

У2. Развитая конкуренция 

технологий производства 

У3. Несвоевременное фи-

нансовое обеспечение науч-

ного исследования 

За счет уникальности и по-

лучения продукта из легко-

доступных субстратов  

продукт сможет конкуриро-

вать на рынке и способен 

ослабить влияние перечис-

ленных угроз. 

При развитии конкуренции 

есть риски потери занятой 

ниши рынка. При  

добавлении к этому несвое-

временного финансового 

обеспечения угроза потери 

рынка значительно возрас-

тает 

Из приведенной таблицы 2 можно сделать следующий вывод, что но-

вому продукту достаточно тяжело входить на рынок, но после проведения до-

полнительных исследований и разрешения на использовании его в фармацев-

тической промышленности, возможно расширение лекарственных препара-

тов, которые будут активно использоваться потребителями. 

4.2 Планирование научно-исследовательских работ 

4.2.1 Структура работ в рамках научного исследования 

Для выполнения научных исследований формируется рабочая группа, 

в чей состав входят: бакалавр, научный руководитель, консультант по части 

социальной ответственности (СО) и консультант по экономической части (ЭЧ) 

выпускной квалификационной работы. Составим перечень этапов и работ в 

рамках проведения научного исследования и проведем распределение испол-

нителей по видам работ в таблице 3. 

Таблица 3 – Перечень этапов, работ и распределение исполнителей 

Основные этапы № раб Содержание работ 
Должность  

исполнителя 

1 2 3 4 

Разработка техниче-

ского задания 
1 

Составление и утверждение 

технического задания 

Научный руководи-

тель, консультант 

ЭЧ, СО, бакалавр 
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Продолжение таблицы 3 

1 2 3 4 

Выбор направления 

исследований 

2 
Выбор направления исследова-

ний 

Руководитель, бака-

лавр 

3 
Подбор и изучение материалов 

по теме 

Руководитель, бака-

лавр, 

4 Патентный обзор литературы Бакалавр 

5 
Календарное планирование ра-

бот по теме 

Руководитель, бака-

лавр 

Теоретические и экс-

периментальные ис-

следования 

6 
Проведение теоретических рас-

четов и обоснований 
Бакалавр 

7 Проведение экспериментов Бакалавр 

8 

Сопоставление результатов 

экспериментов с теоретиче-

скими исследованиями 

Руководитель, бака-

лавр 

Обобщение и оценка 

результатов 

 

9 
Оценка эффективности полу-

ченных результатов 

Руководитель, 

бакалавр 

10 
Определение целесообразно-

сти проведения ВКР 

Руководитель, 

бакалавр 

Проведение ВКР 

Разработка техниче-

ской документации и 

проектирование 

11 
Разработка технологии обога-

щения минерального сырья 
Бакалавр 

13 

Оценка эффективности произ-

водства и применения разра-

ботки 

Бакалавр, консуль-

тант по ЭЧ 

14 
Разработка социальной ответ-

ственности по теме 

Бакалавр, консуль-

тант СО 

Изготовление и испы-

тание опытного об-

разца 

15 Получение опытного образца 
Бакалавр, руководи-

тель 

16 
Лабораторные испытания 

опытного образца 

Бакалавр, руководи-

тель 

Оформление ком-

плекта документации 

по ВКР 

15 
Составление пояснительной за-

писки 
Бакалавр 
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4.2.2 Определение трудоемкости выполнения работ 

Трудоемкость выполнения научного исследования оценивается экс-

пертным путем в человеко-днях и носит вероятностный характер, т.к. зависит 

от множества трудно учитываемых факторов. Для определения ожидаемого 

(среднего) значения трудоемкости tожi используется формула: 

�ож� =
3���� � + 2���� �

5
, 

где tож� – ожидаемая трудоемкость выполнения i – ой работы, чел.–дн.; t��� � – 

минимально возможная трудоемкость выполнения заданной i–ой работы, 

чел.–дн.; t��� � – максимально возможная трудоемкость выполнения заданной 

i–ой работы (пессимистическая оценка: в предположении наиболее неблаго-

приятного стечения обстоятельств), чел.–дн. 

Исходя из ожидаемой трудоемкости работ, определяется продолжи-

тельность каждой работы в рабочих днях Тр, учитывающая параллельность вы-

полнения работ несколькими исполнителями: 

��� =
�ож �

Ч�
, 

где ��� – продолжительность одной работы, раб. дн.; �ож � – ожидаемая трудо-

емкость выполнения одной работы, чел.–дн; Ч� – численность исполнителей, 

выполняющих одновременно одну и ту же работу на данном этапе, чел. 

Результаты расчетов занесены в таблице 4. 

Таблица 4 – Временные показатели проведения научного исследования 

№ Название работ Трудоемкость работ 

И
сп

ол
н

и
те

ли
 

Тр, раб. 

дн. 

Тр, кал. 

дн. 
tmin, чел-

дн. 

tmax, чел-

дн. 

tож, чел-

дн. 

№ 1 2 3 4 5 6 7 

1 Составление технического 

задания 

0,2 1 0,5 Р 0,1 0,1 

0,2 1 0,5 Б 0,1 0,1 

0,2 1 0,5 К1 0,1 0,1 

0,2 1 0,5 К2 0,1 0,1 
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Продолжение таблицы 4 

№ 1 2 3 4 5 6 7 

2 Выбор направления иссле-

дований 

0,5 2 1 Р 0,5 0,6 

0,5 2 1 Б 0,5 0,6 

3 Подбор и изучение матери-

алов 

5 10 7 Р 3,5 4,2 

5 10 7 Б 3,5 4,2 

4 Патентный обзор литера-

туры 
7 10 8,2 Б 8,2 9,8 

5 Календарное планирование 

работ по теме 

1 2 1,4 Р 0,7 0,8 

1 2 1,4 Б 0,7 0,8 

6 Проведение теоретических 

расчетов и обоснований 
3 5 3,8 Б 1,9 2,3 

7 Проведение экспериментов 5 8 6,2 Б 3,1 3,7 

8 Сопоставление результатов 

с теоретическими исследо-

ваниями 

2 3 2,4 Р 1,2 1,4 

3 5 3,8 Б 1,9 2,3 

9 Оценка эффективности ре-

зультатов 

3 4 3,4 Р 1,7 2 

5 6 5,4 Б 2,7 3,2 

10 Определение целесообраз-

ности проведения ВКР 

5 7 5,8 Р 2,9 3,5 

5 7 5,8 Б 2,9 3,5 

12 Оценка эффективности 

производства 

5 10 7 Б 3,5 4,2 

5 10 7 К1 3,5 4,2 

13 Разработка СО 7 10 8,2 Б 4,1 4,9 

7 10 8,2 К2 4,1 4,9 

14 Приготовление опытного 

образца 

3 4 3,4 Р 1,7 2 

14 28 19, Б 9,8 12 

15 Анализ опытного образца 3 4 3,4 Р 1,7 2 

5 7 5,8 Б 2,9 3,5 

16 Составление пояснитель-

ной записки 
13 16 14, Б 14 17 

Р – руководитель; 

Б – бакалавр; 

К1 – консультант по экономической части;  

К2– консультант по социальной ответственности. 
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4.3 Бюджет научно-технического исследования (НТИ) 

В процессе формирования бюджета НТИ используется следующая 

группировка затрат по статьям: 

 материальные затраты НТИ; 

 основная заработная плата исполнителей темы; 

 дополнительная заработная плата исполнителей темы; 

 отчисления во внебюджетные фонды (страховые отчисления); 

 накладные расходы. 

4.3.1 Расчет материальных затрат НТИ 

Для выполнения данной ВКР требуются материальные затраты на:  

 приобретаемые со стороны сырье и материалы, необходимые для 

создания научно-технической продукции; 

 покупные материалы, используемые в процессе создания научно-

технической продукции для обеспечения нормального технологического про-

цесса и для упаковки продукции или расходуемых на другие производствен-

ные и хозяйственные нужды; 

 покупные комплектующие изделия и полуфабрикаты, подвергаю-

щиеся в дальнейшем монтажу или дополнительной обработке; 

 сырье и материалы, покупные комплектующие изделия и полуфаб-

рикаты, используемые в качестве объектов исследований (испытаний) и для 

эксплуатации, технического обслуживания и ремонта изделий – объектов ис-

пытаний (исследований). 

Материальные затраты данного НТИ представлены в таблице 5. 
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Таблица 5 – Материальные затраты 

Наименование 

Е
д

и
н

и
ц

а 
и

зм
ер

ен
и

я 

Количество Цена за ед., 

руб 

Затраты на матери-

алы, (Зм), руб. 

И
сп

. 1
 

И
сп

.2
 

И
сп

. 1
 

И
сп

.2
 

1 2 3 4 5 6 7 

Ацетон  л 2 2 130.84 261.68 261.68 

Бром  кг 0.0144 0.0072 1894.43 27.28 13.64 

Глюкоза  кг 0.008 0.004 284.84 2.28 1.14 

Гидроксид натрия кг 1.206138 0.6 203.07 244.93 121.84 

Гидроксид калия кг 0.005838 0.003 257.59 1.50 0.77 

Гидрокарбонат натрия  кг 0.02877 0.014 54.00 1.55 0.76 

Гидросульфит натрия кг 0.019885 0.01 23.2 843.58 424.23 

Ванилин  кг 0.005608 0.0028 10490 58.83 29.37 

Хинолин кг 0.00295 0.00164 11102.61 32.76 18.20 

Серная кислота  кг 0.00123 0.00061 57.25 0.07 0.03 

Уксусный ангидрид л 0.039 0.016 60.00 2.34 0.96 

Фосфор красный кг 0.0028 0.0014 11900 33.32 16.66 

Соляная кислота кг 0.00412 0.00238 102.22 0.42 0.24 

Хлороформ  л 1.078 0.1 9954.06 10730.48 995.41 

Этиловый спирт л 0.5 0.5 12777.57 6388.79 6388.79 

Нитрат серебра (I) кг 0.00204 0.00204 5574.00 11.37 11.37 

Хлорная кислота кг 0.0007 0.00035 1223.88 0.86 0.43 

Метанол л 0.0106 0.0106 436.13 4.62 4.62 

Сульфат натрия кг 0.1 0.1 11006.89 1100.69 1100.69 

Гидроборат натрия кг 0.000016 0.000008 23800 0.38 0.19 

Хлористый метилен л 0.3 0.3 156.73 (kg) 62.38 62.38 

Этилацетат л 0.1 0.1 183.99 18.40 18.40 

Гексан л 0.5 0.5 421.13 210.57 210.57 

ЦТМАБ кг 0.00002 0.00001 95130.42 1.90 0.95 

Пиридин л 0.076231 0.038 1061.70 80.93 40.34 

Тионил хлорид л 0.003 0.0015 16175.34 48.53 24.26 
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Продолжение таблицы 5 

1 2 3 4 5 6 7 

ДМАП кг 0.03528 0.017 111791.74 3944.01 1900.46 

ДЦК кг 0.078874 0.039 16653.91 1313.56 649.50 

Малоновая кислота кг 0.003768 0.019 1632.75 6.15 31.02 

Бензол л 1 1 312.10 312.10 312.10 

Пиперидин л 0.000181 0.00009 12825.42 2.32 1.15 

Итого     25748.59 12642.16 

4.3.2 Расчет затрат на оборудование для научно-эксперименталь-

ных работ 

Для оборудования нужно рассчитать величину годовой амортизации по 

следующей формуле: 

Агод =
Сперв

Тпи
 , 

где Сперв – первоначальная стоимость, руб.; Тпи – время полезного использова-

ния, год. 

Результаты расчетов приведены в таблице 6. 

Таблица 6 – Затраты на оборудование 

№ 

п/п 

Наименование оборудова-

ние 

Кол-во единиц обо-

рудования 

Цена ед. обо-

рудования, 

руб. 

Сумма амортиза-

ционных отчисле-

ний 

1 Электрическая плита 1 26000.00 2600.00 

2 Сушильный шкаф 1 34000.00 1700.00 

3 Роторный испаритель 1 214320.00 21432.00 

4 ВЭЖХ 1 711000.00 35550.00 

5 ГХ/МС 1 2500000.00 96154.00 

Итого  157436.00 
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4.3.3 Основная заработная плата исполнителей темы 

Статья включает основную заработную плату работников, непосред-

ственно занятых выполнением НТИ, (включая премии и доплаты) и дополни-

тельную заработную плату. Также включается премия, выплачиваемая ежеме-

сячно из фонда заработной платы в размере 20 – 30 % от тарифа или оклада: 

Ззп = Зосн + Здоп , 

где Зосн – основная заработная плата; Здоп – дополнительная заработная плата 

(12 – 20 % от Зосн). 

Основная заработная плата (Зосн) руководителя от предприятия рассчи-

тывается по следующей формуле: 

Зосн = Здн Тр, 

где Зосн – основная заработная плата одного работника; Здн – среднедневная 

заработная плата работника, руб; Тр – продолжительность работ, выполняе-

мых научно – техническим работником, раб. дни. (табл.). 

Среднедневная заработная плата рассчитывается по формуле: 

Здн =
Зм М

�д
, 

где Зм – месячный должностной оклад работника, руб.; М – количество меся-

цев работы без отпуска в течение года; �д – действительный годовой фонд ра-

бочего времени научно – технического персонала, раб. дн. 

В таблице 7 приведен баланс рабочего времени каждого работника 

НТИ. 

Месячный должностной оклад работника: 

Зм = Зтс �1 + �пр + �д�  �р , 

где Зтс – заработная плата по тарифной ставке, руб.; �пр – премиальный коэф-

фициент, равный 0,3 (т.е. 30% от Зтс); �д – коэффициент доплат и надбавок 

составляет примерно 0,35; �р – районный коэффициент, для Томска равный 

1,3. 
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Расчет основной заработной платы приведена в таблице 8. Общая зара-

ботная исполнителей работы представлена в таблице 9. 

Таблица 7 – Баланс рабочего времени 

Показатели рабочего времени 
Руководи-

тель 
Бакалавр 

Консультант 

ЭЧ 

Консультант 

СО 

Календарное число дней 140 140 140 140 

Количество нерабочих дней 

 выходные дни: 

 праздничные дни: 

 

16 

6 

 

16 

6 

 

16 

6 

 

16 

6 

Потери рабочего времени 

 отпуск: 

 невыходы по болезни: 

 

0 

0 

 

0 

0 

 

0 

0 

 

0 

0 

Действительный годовой фонд рабо-

чего времени 
118 118 118 118 

Таблица 8 – Расчет основной заработной платы 

Исполнители  
Зтс, 

руб. 
kпр kд kр 

Зм, 

руб 

Здн, 

руб. 

Тр, 

раб. 

дн. 

Зосн, 

руб. 

Руководитель 23264.90 0.3 0.35 1.3 49903.20 1933.88 16.6 32102.40 

Бакалавр 14874.50 0.3 0.35 1.3 31905.80 1229.02 70 86031.40 

Консультант 

ЭЧ 
20080.90 0.3 0.35 1.3 43073.50 1659.20 4.3 7134.52 

Консультант 

СО 
20080.90 0.3 0.35 1.3 43073.50 1659.20 4.3 7134.52 

Итого 132408.84 

Таблица 9 – Общая заработная плата исполнителей 

Исполнитель Зосн, руб. Здоп, руб. Ззп, руб. 

Руководитель 32102.40 3852.30 35954.70 

Бакалавр 86031.40 10323.80 96355.20 

Консультант ЭЧ 7134.52 856.10 7990.66 

Консультант СО 7134.52 856.10 7990.66 
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4.3.4 Дополнительная заработная плата исполнителей темы 

Затраты по дополнительной заработной плате исполнителей темы учи-

тывают величину предусмотренных Трудовым кодексом РФ доплат за откло-

нение от нормальных условий труда, а также выплат, связанных с обеспече-

нием гарантий и компенсаций (при исполнении государственных и обще-

ственных обязанностей, при совмещении работы с обучением, при предостав-

лении ежегодного оплачиваемого отпуска и т.д.).  

Расчет дополнительной заработной платы ведется по формуле:  

Здоп = �доп Зосн 

где kдоп – коэффициент дополнительной заработной платы (на стадии проекти-

рования принимается равным 0,12). 

4.3.5 Отчисления во внебюджетные фонды (страховые отчисления) 

В данной статье расходов отражаются обязательные отчисления по 

установленным законодательством Российской Федерации нормам органам 

государственного социального страхования (ФСС), пенсионного фонда (ПФ) 

и медицинского страхования (ФФОМС) от затрат на оплату труда работников. 

Величина этих отчислений определяется по формуле: 

Звнеб = �внеб �Зосн + Здоп�, 

где �внеб – коэффициент отчислений на уплату во внебюджетные фонды. 

На 2015 г. в соответствии с Федеральным законом от 24.07.2009 № 212-

ФЗ (ред. от 31.12.2014) установлен размер страховых взносов равный 30%. Од-

нако на основании пункта 1 ст.58 закона №212-ФЗ для учреждений, осуществ-

ляющих образовательную и научную деятельность в 2015 году водится пони-

женная ставка – 27.1%. 

Отчисления во внебюджетные фонды представлены в таблице 10. 
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Таблица 10 – Отчисления во внебюджетные фонды 

Исполнитель Основная заработная плата, 

руб 

Дополнительная заработная 

плата, руб 

Руководитель проекта 32102.40 3852.30 

Бакалавр 86031.40 10323.80 

Консультант ЭЧ 7134.52 856.14 

Консультант СО 7134.52 856.14 

Коэффициент отчислений 

во внебюджетные фонды 
0.271 

Итого: 40186.9 

4.3.6 Накладные расходы 

Накладные расходы учитывают прочие затраты организации, не попав-

шие в предыдущие статьи расходов: печать и ксерокопирование графических 

материалов, оплата услуг связи, электроэнергии, транспортные расходы и т.д. 

Их величина определяется по следующей формуле: 

Знакл = �нр (сумма статей 1 ÷ 4) ,  

где kнр – коэффициент, учитывающий накладные расходы (допустимо 

16%). 

4.3.7 Формирование бюджета затрат научно-исследовательского 

проекта 

Рассчитанная величина затрат научно-исследовательской работы явля-

ется основой для формирования бюджета затрат проекта, который при форми-

ровании договора с заказчиком защищается научной организацией в качестве 

нижнего предела затрат на разработку научно-технической продукции.  

Определение бюджета затрат на научно-исследовательский проект по 

каждому варианту исполнения приведен в таблице 11. 
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Таблица 11 – Расчет бюджета затрат НТИ 

Наименование статьи 

Сумма, руб. Примечание 

Б
ак

ал
ав

р
 

Р
ук

ов
од

и
те

ль
 

К
он

су
ль

та
н

т 

Э
Ч

 

К
он

су
ль

та
н

т 

С
О

 

 

1. Материальные затраты 

НТИ 25748.59 12642.16 0.00 0.00 
Табл. 5 

2. Затраты на специальное 

оборудование для научных 

(экспериментальных) ра-

бот 

157436.00 157436.00 0.00 0.00 Табл. 6 

3. Затраты по основной за-

работной плате исполните-

лей темы 

86031.40 32102.40 7134.52 7134.52 Табл. 9 

4. Затраты по дополнитель-

ной заработной плате ис-

полнителей темы 

10323.80 3852.30 856.14 856.14 Табл. 9 

5. Отчисления во внебюд-

жетные фонды 
23314.51 8699.75 1933.45 1933.45 Табл. 10 

6. Накладные расходы 
48456.69 34357.22 1587.86 1587.86 16% от суммы 

ст. 1-5 

7. Бюджет затрат НТИ 351310.99 249089.83 11511.97 11511.97 Сумма ст. 1-6 

Как видно из таблицы 11 основные затраты НТИ приходятся на специ-

альное оборудование для научных работ. 

4.4 Определение ресурсной (ресурсосберегающей), финансовой, 

бюджетной, социальной и экономической эффективности исследования 

Определение эффективности происходит на основе расчета интеграль-

ного показателя эффективности научного исследования. Его нахождение свя-

зано с определением двух средневзвешенных величин: финансовой эффектив-

ности и ресурсоэффективности 
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Интегральный финансовый показатель разработки определяется как:  

max

р.
финр

Ф

Ф iiиспI  , 

где исп.i
финрI

  – интегральный финансовый показатель разработки; Фрi – стоимость 

i-го варианта исполнения; Фmax – максимальная стоимость исполнения научно-

исследовательского проекта (в т.ч. аналоги). 

Полученная величина интегрального финансового показателя разра-

ботки отражает соответствующее численное увеличение бюджета затрат раз-

работки в разах (значение больше единицы), либо соответствующее численное 

удешевление стоимости разработки в разах (значение меньше единицы, но 

больше нуля). 

Таблица 12 – Сравнительная оценка характеристик вариантов исполнения проекта 

Объект исследования 

Критерии 

Весовой коэффициент пара-

метра 

Исп.1 Исп.2 

1. Способствует росту производительно-

сти труда 
0.25 5 4 

2. Удобство в эксплуатации 0.15 4 5 

3. Надежность 0.20 5 5 

4. Воспроизводимость 0.25 4 4 

5. Материалоемкость 0.15 5 4 

Итого  1   

Таблица 13 – Сравнительная эффективность разработки 

№п/п Показатели Исп.1 Исп.2 

1 Интегральный финансовый показатель разработки 1 0.999 

2 Интегральный показатель ресурсоэффективности разработки 4.6 4.35 

3 Интегральный показатель эффективности 4.6 4.35 

4 Сравнительная эффективность вариантов исполнения 1 0.946 
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Заключение 

1. Впервые разработан метод полного синтеза природных арилгли-

козидов, производных ванилинового и 3,4-дигидроксибензилового спиртов: 

ваниллозида, каллерианина, и их сложных эфиров. 

2. Впервые синтетическим путём получены ваниллозид, 7-O-транс-

кофеоилваниллолозид, а также их предшественники. Кроме того, получены 

важные интермедиаты полного синтеза арилгликозидов: пер-ацетаты 7-O-

транс-ванилоилваниллолозида и каллерианина, на основе которых в дальней-

шим будут получены природные арилгликозиды. 

3. Впервые получен сложный эфир ваниллолозида, 7-O -бензоилва-

ниллолозид, не упомянутый ранее в литературе, являющийся аналогом при-

родным гликозидам.  
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Приложение А. Спектры ЯМР 13C 

ЯМР-спектр 13С тетраацетата ваниллолозида (16), CDCl3, 300 МГц

 

Current Data Parameters
NAME              2014c
EXPNO              1267
PROCNO                1

F2 - Acquisition Parameters
Date_          20140717
Time              13.20
INSTRUM           av300
PROBHD   5 mm BBO BB-1H
PULPROG            zgpg
TD                16384
SOLVENT            DMSO
NS                 7000
DS                    0
SWH           16556.291 Hz
FIDRES         1.010516 Hz
AQ            0.4948468 sec
RG                 8192
DW               30.200 usec
DE                 6.00 usec
TE                300.0 K
D1           0.50000000 sec
d11          0.03000000 sec
d12          0.00002000 sec

======== CHANNEL f1 ========
NUC1                13C
P1                 6.40 usec
PL1               -6.00 dB
SFO1         75.4752490 MHz

======== CHANNEL f2 ========
CPDPRG2         waltz16
NUC2                 1H
PCPD2             80.00 usec
PL2               -2.00 dB
PL12              17.00 dB
PL13             120.00 dB
SFO2        300.1315000 MHz

F2 - Processing parameters
SI                 8192
SF           75.4677798 MHz
WDW                  EM
SSB                   0
LB                 5.00 Hz
GB                    0
PC                 1.40
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ЯМР-спектр 13С тетраацетата 7-O-бензоилваниллолозида (21), CDCl3, 300 МГц 

 

Current Data Parameters
NAME              2014c
EXPNO              1268
PROCNO                1

F2 - Acquisition Parameters
Date_          20140717
Time              15.02
INSTRUM           av300
PROBHD   5 mm BBO BB-1H
PULPROG            zgpg
TD                16384
SOLVENT           CDCl3
NS                 5000
DS                    0
SWH           16556.291 Hz
FIDRES         1.010516 Hz
AQ            0.4948468 sec
RG                 8192
DW               30.200 usec
DE                 6.00 usec
TE                300.0 K
D1           0.50000000 sec
d11          0.03000000 sec
d12          0.00002000 sec

======== CHANNEL f1 ========
NUC1                13C
P1                 6.40 usec
PL1               -6.00 dB
SFO1         75.4752490 MHz

======== CHANNEL f2 ========
CPDPRG2         waltz16
NUC2                 1H
PCPD2             80.00 usec
PL2               -2.00 dB
PL12              17.00 dB
PL13             120.00 dB
SFO2        300.1315000 MHz

F2 - Processing parameters
SI                 8192
SF           75.4677525 MHz
WDW                  EM
SSB                   0
LB                 5.00 Hz
GB                    0
PC                 1.40
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ЯМР-спектр 13С гексаацетата 7-O-транс-кофеоилваниллолозида (20), CDCl3, 300 МГц 

 

Current Data Parameters
NAME              2014c
EXPNO              1445
PROCNO                1

F2 - Acquisition Parameters
Date_          20141014
Time              10.54
INSTRUM           av300
PROBHD   5 mm BBO BB-1H
PULPROG            zgpg
TD                16384
SOLVENT            DMSO
NS                 6000
DS                    0
SWH           16556.291 Hz
FIDRES         1.010516 Hz
AQ            0.4948468 sec
RG                 8192
DW               30.200 usec
DE                 6.00 usec
TE                300.0 K
D1           0.50000000 sec
d11          0.03000000 sec
d12          0.00002000 sec

======== CHANNEL f1 ========
NUC1                13C
P1                 6.40 usec
PL1               -6.00 dB
SFO1         75.4752490 MHz

======== CHANNEL f2 ========
CPDPRG2         waltz16
NUC2                 1H
PCPD2             80.00 usec
PL2               -2.00 dB
PL12              17.00 dB
PL13             120.00 dB
SFO2        300.1315000 MHz

F2 - Processing parameters
SI                 8192
SF           75.4677525 MHz
WDW                  EM
SSB                   0
LB                 5.00 Hz
GB                    0
PC                 1.40
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ЯМР-спектр 13C ваниллолозида 1, DMSO-d6, 300 МГц 

 

Current Data Parameters
NAME              2014c
EXPNO              1267
PROCNO                1

F2 - Acquisition Parameters
Date_          20140717
Time              13.20
INSTRUM           av300
PROBHD   5 mm BBO BB-1H
PULPROG            zgpg
TD                16384
SOLVENT            DMSO
NS                 7000
DS                    0
SWH           16556.291 Hz
FIDRES         1.010516 Hz
AQ            0.4948468 sec
RG                 8192
DW               30.200 usec
DE                 6.00 usec
TE                300.0 K
D1           0.50000000 sec
d11          0.03000000 sec
d12          0.00002000 sec

======== CHANNEL f1 ========
NUC1                13C
P1                 6.40 usec
PL1               -6.00 dB
SFO1         75.4752490 MHz

======== CHANNEL f2 ========
CPDPRG2         waltz16
NUC2                 1H
PCPD2             80.00 usec
PL2               -2.00 dB
PL12              17.00 dB
PL13             120.00 dB
SFO2        300.1315000 MHz

F2 - Processing parameters
SI                 8192
SF           75.4677798 MHz
WDW                  EM
SSB                   0
LB                 5.00 Hz
GB                    0
PC                 1.40
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ЯМР-спектр 13C 7-O-бензоилваниллолозида (5), DMSO-d6, 300 МГц 

 

Current Data Parameters
NAME              2014c
EXPNO              1293
PROCNO                1

F2 - Acquisition Parameters
Date_          20140725
Time              14.35
INSTRUM           av300
PROBHD   5 mm BBO BB-1H
PULPROG            zgpg
TD                16384
SOLVENT           CDCl3
NS                10000
DS                    0
SWH           16556.291 Hz
FIDRES         1.010516 Hz
AQ            0.4948468 sec
RG                 8192
DW               30.200 usec
DE                 6.00 usec
TE                300.0 K
D1           0.50000000 sec
d11          0.03000000 sec
d12          0.00002000 sec

======== CHANNEL f1 ========
NUC1                13C
P1                 6.40 usec
PL1               -6.00 dB
SFO1         75.4752490 MHz

======== CHANNEL f2 ========
CPDPRG2         waltz16
NUC2                 1H
PCPD2             80.00 usec
PL2               -2.00 dB
PL12              17.00 dB
PL13             120.00 dB
SFO2        300.1315000 MHz

F2 - Processing parameters
SI                 8192
SF           75.4677839 MHz
WDW                  EM
SSB                   0
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GB                    0
PC                 1.40
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Приложение B. Спектры ЯМР 1H 

ЯМР-спектр 1H 1-(2,3,4,6-тетра-О-ацетил-β-D-глюкопиранозилокси)-2-окси-4-формилфенила (17), CDCl3, 300 МГц 

 

Current Data Parameters
NAME              2015h
EXPNO              1517
PROCNO                1

F2 - Acquisition Parameters
Date_          20151102
Time               7.23
INSTRUM           av300
PROBHD   5 mm BBO BB-1H
PULPROG              zg
TD                32768
SOLVENT           CDCl3
NS                   12
DS                    0
SWH            2997.602 Hz
FIDRES         0.091480 Hz
AQ            5.4657526 sec
RG                724.1
DW              166.800 usec
DE                 6.00 usec
TE                300.0 K
D1           5.00000000 sec

======== CHANNEL f1 ========
NUC1                 1H
P1                 9.70 usec
PL1                0.00 dB
SFO1        300.1315000 MHz

F2 - Processing parameters
SI                16384
SF          300.1300059 MHz
WDW                  EM
SSB                   0
LB                 0.10 Hz
GB                    0
PC                 1.40
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ЯМР-спектр 1H тетраацетата ваниллолозида (16), CDCl3, 300 МГц 

 

Current Data Parameters
NAME              2014h
EXPNO              1231
PROCNO                1

F2 - Acquisition Parameters
Date_          20140701
Time               9.54
INSTRUM           av300
PROBHD   5 mm BBO BB-1H
PULPROG              zg
TD                32768
SOLVENT           CDCl3
NS                    1
DS                    0
SWH            2997.602 Hz
FIDRES         0.091480 Hz
AQ            5.4657526 sec
RG                 71.8
DW              166.800 usec
DE                 6.00 usec
TE                300.0 K
D1          20.00000000 sec

======== CHANNEL f1 ========
NUC1                 1H
P1                 9.70 usec
PL1                0.00 dB
SFO1        300.1315000 MHz

F2 - Processing parameters
SI                16384
SF          300.1300061 MHz
WDW                  EM
SSB                   0
LB                 0.10 Hz
GB                    0
PC                 1.40
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ЯМР-спектр 1H пентаацетата каллерианина (19), CDCl3, 300 МГц 

 

Current Data Parameters
NAME              2015h
EXPNO              1835
PROCNO                1

F2 - Acquisition Parameters
Date_          20151218
Time              17.39
INSTRUM           av300
PROBHD   5 mm BBO BB-1H
PULPROG              zg
TD                32768
SOLVENT           CDCl3
NS                    4
DS                    0
SWH            2997.602 Hz
FIDRES         0.091480 Hz
AQ            5.4657526 sec
RG                645.1
DW              166.800 usec
DE                 6.00 usec
TE                300.0 K
D1           5.00000000 sec

======== CHANNEL f1 ========
NUC1                 1H
P1                 9.70 usec
PL1                0.00 dB
SFO1        300.1315000 MHz

F2 - Processing parameters
SI                16384
SF          300.1300061 MHz
WDW                  EM
SSB                   0
LB                 0.10 Hz
GB                    0
PC                 1.40
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ЯМР-спектр 1H тетраацетата 7-O-бензоилваниллолозида (21), CDCl3, 300 МГц 

 

Current Data Parameters
NAME              2014h
EXPNO              1265
PROCNO                1

F2 - Acquisition Parameters
Date_          20140717
Time              10.50
INSTRUM           av300
PROBHD   5 mm BBO BB-1H
PULPROG              zg
TD                32768
SOLVENT           CDCl3
NS                    4
DS                    0
SWH            2997.602 Hz
FIDRES         0.091480 Hz
AQ            5.4657526 sec
RG                161.3
DW              166.800 usec
DE                 6.00 usec
TE                300.0 K
D1           5.00000000 sec

======== CHANNEL f1 ========
NUC1                 1H
P1                 9.70 usec
PL1                0.00 dB
SFO1        300.1315000 MHz

F2 - Processing parameters
SI                16384
SF          300.1300059 MHz
WDW                  EM
SSB                   0
LB                 0.10 Hz
GB                    0
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ЯМР-спектр 1H гексаацетата 7-O-транс-кофеоилваниллолозида (20), CDCl3, 300 МГц 

 

Current Data Parameters
NAME              2014h
EXPNO              1442
PROCNO                1

F2 - Acquisition Parameters
Date_          20141014
Time               8.37
INSTRUM           av300
PROBHD   5 mm BBO BB-1H
PULPROG              zg
TD                32768
SOLVENT           CDCl3
NS                    2
DS                    0
SWH            2997.602 Hz
FIDRES         0.091480 Hz
AQ            5.4657526 sec
RG                   68
DW              166.800 usec
DE                 6.00 usec
TE                300.0 K
D1          20.00000000 sec

======== CHANNEL f1 ========
NUC1                 1H
P1                 9.70 usec
PL1                0.00 dB
SFO1        300.1315000 MHz

F2 - Processing parameters
SI                16384
SF          300.1300062 MHz
WDW                  EM
SSB                   0
LB                 0.10 Hz
GB                    0
PC                 1.40
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ЯМР-спектр 1H ваниллолозида (1), DMSO-d6, 300 МГц 

 

Current Data Parameters
NAME              2014h
EXPNO              1266
PROCNO                1

F2 - Acquisition Parameters
Date_          20140717
Time              11.06
INSTRUM           av300
PROBHD   5 mm BBO BB-1H
PULPROG              zg
TD                32768
SOLVENT            DMSO
NS                    4
DS                    0
SWH            2997.602 Hz
FIDRES         0.091480 Hz
AQ            5.4657526 sec
RG                101.6
DW              166.800 usec
DE                 6.00 usec
TE                300.0 K
D1           5.00000000 sec

======== CHANNEL f1 ========
NUC1                 1H
P1                 9.70 usec
PL1                0.00 dB
SFO1        300.1315000 MHz

F2 - Processing parameters
SI                16384
SF          300.1300008 MHz
WDW                  EM
SSB                   0
LB                 0.10 Hz
GB                    0
PC                 1.40

1.01.52.02.53.03.54.04.55.05.56.06.57.07.58.08.59.09.5 ppm
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ЯМР-спектр 1H 7-O-бензоилваниллолозида (5), DMSO-d6, 300 МГц 

 

Current Data Parameters
NAME              2014h
EXPNO              1292
PROCNO                1

F2 - Acquisition Parameters
Date_          20140725
Time              11.37
INSTRUM           av300
PROBHD   5 mm BBO BB-1H
PULPROG              zg
TD                32768
SOLVENT            DMSO
NS                    4
DS                    0
SWH            2997.602 Hz
FIDRES         0.091480 Hz
AQ            5.4657526 sec
RG                  128
DW              166.800 usec
DE                 6.00 usec
TE                300.0 K
D1           5.00000000 sec

======== CHANNEL f1 ========
NUC1                 1H
P1                 9.70 usec
PL1                0.00 dB
SFO1        300.1315000 MHz

F2 - Processing parameters
SI                16384
SF          300.1300008 MHz
WDW                  EM
SSB                   0
LB                 0.10 Hz
GB                    0
PC                 1.400.51.01.52.02.53.03.54.04.55.05.56.06.57.07.58.08.59.09.5 ppm
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