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(67) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von S-Glycosiden. Ziel der Erfindung ist es, ein Verfahren fiir
die Herstellung von acetylierten 2-[3-Ary|-3-(ﬁ-D-gchopyranosylthio)prop-2-9nyliden]-6-furfufyliden-cyclohexanonen _
zu entwickelr.. Die S-Glycoside der allgemeinen Formel ll, in der R fiir einen gegebsnenfalls substituiorten Phenylres}
und R, R? fir ein Wasserstoffatom (Acetoxygruppe) oder eine Acetoxygruppe (Wasserstoftatum) stehen, kénnen
durch Umsetzung dir Cyclohexanonderivate der allgemeinen Formel |, in der R die obige Bedevtung besitzt, mit
acetylierten 1-Thio-f-D-glycopyranosen der allgemeinen Formel Il, in der R' und R? wie oben defiaiert sind, in
Gegenwart von Basen hergestalit werden.
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Erfindungsanspruch:

Verfahren zur Herstellung von S-Glycosiden der allgemelnen Formel lll, in der R fir einen
gegebenenfalls substituierten Phenylrest und R, R fiir ein Wasserstoffatom (Acetoxygruppe) oder
eine Acetoxygruppe (Wasserstoffatom) stehen, gekennzeichnet dadurch, dal3 Cyclohexanonderivate
der allgemeinen Formel |, in der R die obige Bedeutung besitzt, mit acetylierten 1-Thio-B-D-
glycopyranosen der aligemeinen Formel I, in der R' und R? wie oben definiert sind, in Gegenwart von
Basen umgesetzt werden,

Hierzu 1 Seite Formeln

Anwendungsgeblet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahran zur Herstellung von acetylierten 2-{3-Aryl-3-(B-D-glycopyranosyithio)prop-2-enyliden)-6-
furfuryliden-cyclohexanonen.

Diese S-Glycoside k8nnen uls organische Zwischenprodukte fir die Herstellung potentieli biologisch-aktiver Verbindungen
verwendet werden.,

Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Acetylierte 2-[3-Aryl-3-(B-D-glycopyranosylthio)prop-2-enyliden]-6-furfuryliden-cyclohexanone sind bisher noch nich¢bekannt.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist die Entwicklung eines Varfahrans zur Herstellung pharmazeutischer Wirkstoffe, s

Darlegung des Wesens der Erfindung

Aufgabe der Erfindung Ist es, auf der Basis der 2-[3-Aryl-3-chlor-prop-2-enyliden]-6-furfuryliden-cyclohexanone eine Synthese
der acatylierten 2-[3-Aryl-3-(8-D-glycopyranasyithio)prop-2-enyliden)-8-furfuryliden-cyclohexanone 2u ermdglichen,
ErfindungsgeméB kdnnen die S-Glycoside der allgemeinen Formel i, in der R fir einen gegebenenfalis substituierten Phanylrest
und R, R {lir eln Wasserstoffatom (Acetoxygruppe) oder eine Acetoxygruppe (Wasserstoffatom) stehen, durch Umsetzung der
Cyclohexanonderivate der aligemeinen Formel |, in der R die obige Bedeutung besitzt mit acetylierten 1-Thio-B-D-
glycopyranosen der aligemeinen Formael Il in der R' und Rt wie oben definlert sind, in Gegenwart von Basen hergestellt werden.
Die Umsetzungen werden in organischen L&sungsmitteln, vorzugsweise in Dimethylformamid, in Gegenwart einer Base,
vorzugswelse Kaliumcarbonat, vorgenommen. Die Reaktionstempératuren reichen von 10 bis 60°C. In Abh#ingigkeit von diesen
Reaktionstemperaturen betragen die Reaktlonszeiten 30 Minuten bis 2u 6 Stunden. Es istzweckméBlg, die Reaktionsmischungen
2u rihren, wenn eine In dem L8sungsmittel nicht vollstdndig 18sliche Base verwendet wird. Dis Aufarbeitung der
Reaktionsansétze erfolgt durch Versetzen mit Wasser und Ansuern mitverdiinnter Mineralséure. Dabei fallon sirupdsa Produkte
an, die nach dem Waschen mit Wasser aus organischen L3sungsmitteln zur weiteren Reinigung umkristallisiert werden.

Ausfihrungsbalsplel 1

2-[3-(2,3,4,6-Tetra-0-acetyl-p-D-glucopyranosylthio)-3-phenyl-prop-2-enyliden)-6-furfuryliden-cyclohexanon

Man rGhrt eine Mischung von 0,01 mol/mol 2-(3-Chlor-3-phenylprop-2-enyliden)-8-furfuryliden-cyclohexanon, 0,01 mol/mol
2,3,4,6-Tetra-0-acetyl-1-thio-B-D-glucopyranose, 2g Kaliumcarbonat und 10ml Dimethylformamid 2 Stunden bei 24°C, Die
Reakiionsmischung wird danach mit 50m| Wasser versetat, wobeli sich eln Sirup abscheidet, der nach dem Waschen mitWasser
in heiRem Ethanol aufgenommen wird. Man 1861 die ethanolische L8sung zur Kristallisation bei Raumtemperatur stehen, filtriert
den Niederschiag ab, wischt diesen mit wenig Ethanal und kristallisiert ihn aus Ethanol um.

Ausboeute: 77%d, Th. Schmelzpunkt: 106-109°C

AusfOhrungsbelsplel 2

2:3-(2,3,4,6-Totra-0-acetyl-B-D-galactopyranosylthio)-3-phenyl-prop-2-anyliden)-8-furfuryliden-cyclohexanon

0,01 mol/mol 2+{3-Chlor-3-phenyl-prop-2-enyliden)-8-furfuryliden-cyclohexanon, 0,01 mol/mol 2,3,4,6-Tetra-0-acetyl-1-thio-p-D-
galactopyranose und 2g Kallumcarbonat werden umgesetat, wie unter AusfOhrungsbelsplel 1 beschrieben.

Ausboute: 47% d. Th, Schmelzpunkt: 148-160°C
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