
—------- ЛИТЕРАТУРА

1 . Пат. 2001616 (1971) ФРГ Allen R. Е., Thompson Ch. R, -id.ilg ՛ J. '. A , 19'1. 
v. 74. 13129b.

2 Авт сайд 516670 (1976), СССР/Олсщенко И. Н., Свии-_.к А. А. Степанова В. И., 
Махновский Н. К.—Билл, изобр.. 1976, А? 21. .

3 .Авт сввд 777033 (1980). СССР /Рахманкулов Д. П.. Злотский С. С„  У. Б,, 
Узикова В И.. Злотский С. Я,—Бюлл. изобр., 1981, № 2.

Ihtau.es

4 . Chandrahantâ G.. Chandra^anta В, Christophe .11.—J. Chem. Soc.. Perkin Trans
1. 1983 (9). p 1989

Армянский химический журнал, т. 47, № 1—3, стр, 104—106 (1994 г.)

УДК 547.724.3

АЦИЛИРОВАНИЕ НЕКОТОРЫХ АЗОЛОВ ХЛОРАНП1ДРИДОМ 
3-КУМАРИНКАРБОНОВОИ КИСЛОТЫ

Дж И. ГЕЗАЛЯН. В. В. ЦЕРУНЯН. Ш. П. ГАЛСТЯН. В. Д. ВАРДАНЯН, 
и А. А. АВЕТИСЯН

Ереванский государственный университет 
Ереванский государственный медицинский институт

Поступило 10 V 1994

Производные кумарина хорошо известны как физиологически ак­
тивные соединения с широким спектром биологического действия. С 
целью синтеза новых производных кумарина, содержащих азольный 
фрагмент, изучена реакция ацилирования некоторых производных пи­
разола и имидазола хлорангидридом 3-кумаринкарбоновой кислоты 
(ХКК) [1]. В литературе известен синтез амидов первичных аминов 
ХКК [2]. Известно также, что N-Н азолы (пиразол, имидазол) легко 
ацилируются хлорангидридами кислот в присутствии акцепторов НО 
[3, 4].

Нами установлено, что реакция ацилирования азолов протекастус֊ 
пешно при использовании триэтиламииа (ТЭА) в качестве акцептора 
'.тористого водорода (ИО), при мольном соотношении ХКК: азол: 
ТЭА, 1:1:1, при комнатной температуре в растворе о-ксилола.
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Выходы амидов I—IV 70—85%. Изменение соотношения реагиру­
ющих компонентов, а также характер растворителя практически не 
влияют на выходы продуктов.

Проверено блокирующее влияние синтезированных соединений на 
а;-адренорецепторы структуры периферии.ских сосудов. Исследования 
проводились на модельных крысах (pithed-rat) массой 290—250 г по 
известной методике [5]. Соединения вводились в дозе 5 ж/100 г 
массы.

Результаты исследований приведены в таблице, из которой видно, 
что более высокая активность наблюдается у соединения III.

Таблица 
Блокирующее в иян-е <оедиие ий 
на пер ф ричес ие п:стсина.пн 

веские s5адренорецепто,ы

Соединение Блокирующий 
эф ,<ei.T. " и

1
II 

III 
IV

не активен
30+1,5
42 + 1.3
20 + 2.6

Экспериментальная часть

ПК спектры сняты па приборе «L'R-20» в вазелиновом ма ле. ПМР 
спектры—на приборе «Varian Т-GO» в CDCI2, внутренний стандарт 
ТМС. Индивидуальность синтезированных соединений проверена мето­
дом ТСХ на пластинке «Silufol UV-254>. элюент—бензол: ацетон—3:1. 
проявитель-пары йода. Температуры плавления определены на микро­
на гревателыюм столике «Boetius» с наблюдательным устройством 
«РИМК 0,5».

З'-Метилпиразолид 3-кумаринкарбоновой кислоты (I). К раствору 
2,6 г (0,0125 моля) ХКК в 30 мл о-ксилола при комната: и темпсрату 
ре добавляют по каплям раствор 1,025 г (0,0125 моля) З'-метнлпиразо- 
ла и 1,3 г (0,0126 моля) ТЭА в 5 мл о-ксилола и перемешивают 30 мин. 
После чего добавляют 50 мл гексана, образовавшийся осадок отфиль­
тровывают, хорошо промывают водой (для удаления гидрохлорида 
ТЭА), сушат при 50°/15 Topp, до постоянной массы, перекристаллизо­
вывают. Получают 2,75 г (85%) соединения I, т. пл. 193—194° (изаце­
тона). ИК спектр, V, сж՜1: 1720 (С = О лактон). 1620 (С —С аром.). 
1680 (С = О амид). 1540 (пиразол). ПМР спектр, Г м. л 2,2 с (ЗН, 
3-СПз), 6,25 д (1Н, 4-Н, J = l,6 Гц), 7,2-7,8 м (411, бенз.), 8,08 с 
(III, С=СН), 8,15 л (1Н: 5—Н, 1=1,6 Гц).

3',5'-Диметилпиразолид 3-кумаринкарбоновой кислоты (II). Ана­
логично из 1,2 г (0,0125 моля) 3,5-диметилпиразола получают 2,75 г 
(82%) вещества. Т. пл. 172—173° (из ацетона). ИК спектр, v, елг’: 
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1720 (С = О лакт.), 1680 (С=О амид.), 1620 (С=С), 1650 (пиразол).
3'-Метил-4'-нитропиразолид-3-кумаринкарбоновой кислоты. (III). 

Аналогично из 1,6 г (0,0125 моля) З-метнл-4-нитропнразола получают 
3.0 г (80%) соединения III. Т. пл. 198—200° (из ацетона).

Имидазолид 3-кумаринкарбоновсй кислоты (IV). Аналогично из 
0.85 г (0.0125 моля) имидазола получают 2,1 г (70%) соединения IV. 
Т. пл. 223—225° (из хлороформа). ИК спектр, м, см՜1: 1720 (С = О 
лакт.), 1690 (С=О амид), 1620 (С=С), 1535 (имидазол). ПМР спек­
тры соединения II— IV аналогичны спектрам соединения I.
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В работах [1, 2] показано, что сульфосоединения обладают анти- 
с кпелительными свойствами и стабилизируют некоторые полимеры, в 
частности, синтетические каучуки [3, 4].

Показано, что при замене части воды на ДМСО радикальная по- 
димеризация акриламида замедляется [5, 6]. Авторы объясняли это 
тем, ։<о ДМСО способствует также нерадикальному распаду Р. Поэ­
тому было интересно изучить влияние ДМСО и его производных на 
процесс термоокисления ПХ.

Нами также определен составаминоанетатногокомплекса вводном 
растворе в присутствии и в отсутствие Р или ДМСО.

Экспериментальная часть

Соединение ПХ получено методом эмульсионной полимеризации 
при температуре 313 К. Средняя молекулярная масса ПХ составляла
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