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verwendet werden. Sie sind insbesondere geeignet zur Herstellung potentiell biologisch-aktiver Verbindungen.
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Erfindungsanspruch:

Verfahren zur Herstellung von Thiazolidinderivaten der allgemeinen Formel !, in der R fiir einen Alkylrest und R fiir einen
Alkylrest, einen gegebenenfalls halogen-, alkyl- oder alkoxysubstituierten Phenylrest oder einen Hetarylrest stehen,
gekennzeichnet dadurch, daB Thiazolidinderivate der allgemeinen Formel |, in der R und R' die obige Bedeutung besitzen, mit
Sulfurylchlorid umgesetzt werden. )

Hierzu 1 Seite Formeln

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 3-Alkyl- oder Aryl-5,5-dichlor-4-oxo-thiazolidin-2-yliden-
cyanessigsaureestern. : :

Diese Thiazolidinonderivate kénnen als organische Zwischenprodukte fiir weitere Synthesen verwendet werden. Sie sind
insbesondere geeignet zur Herstellung potentiell biologischaktiver Verbindungen.

Charakteristik der bekannten technischen Losungen

3-Alkyl- oder Aryl-5,5-dichlor-4-oxo-thiazolidin-2-yliden-cyanessigséureester sind bisher noch nicht bekannt.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, ein Verfahren fir die Herstellung dieser Thiazolidinonderivate zu entwickeln.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Die Thiazolidinonderivate der allgemeinen Formel il, in der Rflir einen Alkylrest und R fiir einen Alkylrest, einen gegebenenfalls
halaogen-, alkyl- oder alkoxysubstituierten Phenylrest oder einen Hetaryirest stehen, kdnnen durch Umsetzung der
Thiazolidinonderivate der aligemeinen Formel |, in der R und R! die obige Bedeutung besitzen, mit Sulfurylchiorid hergestellt
werden. ’
Die Umsetzungen werden in einem organischen Losungsmittel, vorzugsweise in Chloroform, durchgefiihrt. Die
Reaktionstemperaturen reichen von 0 bis 40°C. Die Reaktionszeiten betragen in Abhéngigkeit von den Reaktionstemperaturen 24
bis 48 Stunden. Es ist zweckmaRig, den Reaktionsmischungen geringe Mengen an Azobisisobutyronitril zuzusetzen.

Das Aufarbeiten der erhaltenen Reaktionsmischungen erfolgt durch Behandeln mit einer Losung von Natriumbicarbonat. Nach
dem Waschen mit Wasser und Trocknen werden die Lésungen eingeengt und die Riickstande zur weiteren Reinigung aus
Alkoholen umkristallisiert.

Ausfiihrungsbeispiele

Ausfiihrungsbeispiel 1 ' .
‘5,5-DichIor-4-oxo-3-phenyl-thiazolidin-2—y|iden-cYanessigséure-ethylester :

Man i6st nacheinander 0,01 mol 4—0xo-3-phenyl-thiazo|idin-2—yliden-‘cyanessigséure-ethylester, 0,05 mol Sulforyichlorid und ca.
50mg Azobisisobutyronitril in 26 mil absolutem Chloroform und 148t die Lésung 40 Stunden bei 25°C stehen. Die
Reaktionsmischung wird danach mit 50ml Chloroform verdiinnt und nacheinander dreimal mit je 100 mi einer 5%igen Losung
von Natriumhydrogencarbonat und dreimal mitje 100 ml Wasser ausgeschttelt. Man trocknet die Ldsung mit Natriumsulfat und
engt sie zur Trockene ein. Der kristalline Riickstand wird ohne langeres Erhitzen aus Ethanol umkristallisiert.

Ausb.: 81%d.Th. Schmp.: 193-195°C

Ausfiihrungsbeispiel 2

5,5-Dich|or-4-oxo-3-(p-to|yl)-thiazoﬁdin—2-y|iden-cyanessigséure-ethylester

0,01mol 4-Oxo-3-(p-tolyl)-thiazolidin-2-yliden-cyanessigséure-ethylester und 0,05 mot Sulfurylchlorid werden umgesetzt, wie
unter Ausfiihrungsbeispiel 1 beschrieben. - )

Ausb.:90%d. Th. Schmp.: 174-176°C

Ausfiihrungsbeispiel 3

5,5-DichIor-3-(p-methoxy—phenyl)-4-oxo-thiazolidin-2-y|iden-cyanessigséure-ethylester

0,01 mol 3-(p-Methoxy-phenyl)-4-oxo-thiazolidin-2-yliden-cyanessigséure-ethylester und 0,05 mol Sulfurylchlorid werden
umgesetzt, wie unter Ausfliihrungsbeispiel 1 besch rieben. ' .

Ausb.: 80%d. Th. Schmp.: 182-186°C
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