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Методом РСА определена структура продукта взаимодействия функционально заме-

щенных 2(5Н)-фуранилидентиокарбамидов с этиловым эфиром хлоруксусной кислоты. Уста-

новлено, что продуктом является этиловый эфир 7,7,8-триметил-9-фенил-2-(фенилимино)-6-

окса-3-тиа-1азаспиро[4,4]нон-8-ен-4-карбоновой кислоты. 

Рис. 2, библ.ссылок 3. 

 

Ранее нами было показано, что при взаимодействии 5,5-дизамещен-

ных N-[4-метил-3фенилфуран-2(5H)-илиден]-N'-фенилтиокарбами-

дов(1а,б) с этиловым эфиром хлоруксусной кислоты, в присутствии по-

таша и в среде ацетонитрила в соотношении реагентов 1:1:1образуются 

спироциклические соединения (2a,b), в ЯМР1Н спектрах которых сиг-

нал протона NH группы проявляется в области 8-9 м.д. в виде двух ши-

роких сигналов, свидетельствующий о том, что вследствие прототро-

пии между двумя атомами азота они могут существовать в экзо-(2a,b) и 

эндо-енаминной (2a',b') таутомерных формах [1]. 
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Однако по данным ЯМР1Н невозможно однозначно определить на-

личие той или иной таутомерной формы. Для точного установления 

строения синтезированных соединений проведен РСА анализ соедине-

ния 2а. 

Молекулярная и кристаллическая структуры соединения 2a одноз-

начно определены методом РСА в рамках пространственной группы 

P21/c. Результаты РСА показали, что длина связи C2-N24 равна1.274Ао, 

что свидетельствует о ее ненасыщенном характере, т. е. соединение 

имеет экзоенаминную (2а) структуру и является этиловым эфиром 

7,7,8-триметил-9-фенил-2-(фенилимино)-6-окса-3-тиа-1-азаспи-

ро[4,4]нон-8-ен-4-карбоновой кислоты. 

Конформационные расчеты циклических фрагментов показали, что 

все фенильные и дигидрофурановые кольца имеют плоскую конформа-

цию, максимальное отклонение атомов от усредненных плоскостей не 

превышает 0,05Å. Тиазолиновые кольца имеют конформацию полук-

ресла. Структура молекулы соединения 2а представлена на рис. 1. 

Молекула имеет два центра асимметрии одной и той же хираль-

ности (RR или SS). В независимой части элементарной ячейки имеются 

две симметрично неэквивалентные молекулы. Эти молекулы имеют ту 

же хиральность и одну и ту же Z-конфигурацию, чем объясняется нали-

чие двух симметрично независимых молекул в структуре. Молекулы, 

связываясь друг с другом двумя водородными связями (N1-H1….N54 

иN31-H31….N24), образуют димер (рис. 2). 

При этом соответствующие межатомные расстояния и валентные 

углы этих двух молекул существенно не отличаются. Значимое отличие 

этих молекул относится к вращению фенильных групп (C10, C11, C12, 

C13, C14, C15) и (C40, C41, C42, C43, C44, C45) вокруг связи C9-C10 и 

C39-C40 с разницей почти в 20 градусов. В трехмерной упаковке моле-
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кулы связь между димерами в основном обусловлена вандерваальсовы-

ми взаимодействиями. В целом, в силу центросимметричной прост-

ранственной группы P21/с структура является рацемической смесью ди-

меров молекул с (RR, RR) и (SS, SS) конформацией. 

Экспериментальная часть 

Для дифракционного эксперимента был отобран прозрачный 

кристалл соединения 2a размером 0.46×0.42×0.24 мм. Дифракционные 

измерения проведены при комнатной температуре на автодифрактомет-

ре CAD-4 «Enraf-Nonius» (графитовый монохроматор, Мо-Кα излуче-

ние, θ/2θ-сканирование). Параметры моноклинной элементарной ячей-

ки определены и уточнены по 24 рефлексам с 12.22<θ<13.83: 

a=20.782(4) Å, b=12.895(3) Å, c=17.268(4) Å, β=92.22(3), V=4624.1(18) 

Å3. В ходе эксперимента были измерены 13872 отражения в области -

29≤h≤29; -18≤k≤0; 0≤l≤24, из них 6993 независимых и наблюдаемых с 

критерием I>2.0 σ(I). Учет поглощения проведен по методу пси-сканов 

[Tmin=0.55181, Tmax=0.57731] [2]. Структура расшифрована прямым ме-

тодом. Координаты атомов водорода частично определены по геомет-

рическим расчетам и уточнены по модели «наездника» со следующими 

условиями: C-H=0.93÷0,98Å, Uiso(H)=1.2÷1.5Ueq(C). Атомы водорода у 
азотов, участвующих в формировании водородных связей, определены 

из разностных синтезов Фурье и уточнены независимо. Структура уточ-

нена полноматричным МНК в анизотропном приближении для неводо-

родных атомов и в изотропном – для атомов водорода. Окончательные 

факторы расходимости были R=0.0507, wR2=0.1520. Все расчеты были 

проведены по комплексу программ SHELXTL[3]. 

Кристаллографические данные в формате CIF депонированы в 

Кембриджском центре кристаллографических данных, номер депозита 

CCDC 1904654. 

  

üàôÜÎòÆàÜ²È îºÔ²Î²Èì²Ì 

2(5H)-üàôð²ÜÆÈÆ¸ºÜÂÆàÎ²ð´²ØÆ¸ÜºðÆ ºì øÈàðø²ò²Ê²ÂÂìÆ 

¾ÂÆÈ ¾êÂºðÆ öàÊ²¼¸ºòàôÂÚ²Ü ²ð¶²êÆøÆ 

èºÜî¶ºÜ-Î²èàôòì²Ìø²ÚÆÜ Ðºî²¼àîàôÂÚàôÜÀ 

Î․ ê․ ²ìºîÆêÚ²Ü« È․ Ê․ ¶²ÈêîÚ²Ü« è․ ²․ Â²Ø²¼Ú²Ü & ²․ ¶․ ²Úì²¼Ú²Ü 

èê² Ù»Ãá¹áí áñáßí»É ¿ ýáõÝÏóÇáÝ³É ï»Õ³Ï³Éí³Í 2(5H)-ýáõñ³ÝÇÉÇ¹»ÝÃÇáÏ³ñµ-

³ÙÇ¹Ý»ñÇ ¨ ùÉáñù³ó³Ë³ÃÃíÇ ¿ÃÇÉ ¿ëÃ»ñÇ ÷áË³½¹»óáõÃÛ³Ý ³ñ·³ëÇùÇ Ï³éáõó-

í³ÍùÁ: Ð³ëï³ïí»É ¿« áñ ³ÛÝ Çñ»ÝÇó Ý»ñÏ³Û³óÝáõÙ ¿ 7«7«8-ïÇñÙ»ÃÇÉ-9-ý»ÝÇÉ-2-

(ý»ÝÇÉÇÙÇÝá)-6-ûùë³3-ÃÇ³-1-³½³ëåÇñá[4«4]ÝáÝ-8-»Ý-4-Ï³ñµáÝ³ÃÃíÇ ¿ÃÇÉ ¿ëÃ»ñ: 
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The structure of the product of the interaction of functionally substituted 2(5H)-

furanylidene thiocarbamides with ethyl chloroacetate was determined by X-ray 

structural analysis. It is established that the product is ethyl 7,7,8-trimethyl-9-phenyl-2-

(phenylimino)-6-oxa-3-thia-1azaspiro[4.4]non-8-ene-4-carboxylate. 
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