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©  Sulfamoyl-Arylketone  und  Verfahren  zu  ihrer  Herstellung  sowie  ihre  Verwendung  als  Arzneimittel. 

Heterocyclische  3-Sulfamoylarylketone,  der  allgemei- 
nen  Formel 

worin  R1  Wasserstoff,  Halogen,  Alkyl  mit  1  bis  3  C-Atomen, 
Methoxy  oder  Aethoxy,  R2  und  R3  gleich  oder  verschieden, 
Wasserstoff  oder Alkyl  mit  1  bis  C 4-Atomen,X  ein  Halogena- 
tom,  Methyl  oder  Trifluormethyl  und  Y  Sauerstoff,  Schwefel 
oder NR4  bedeuten,  wobei  R4 für  Wasserstoff  oder Alkyl  mit  1 
bis  4  C-Atomen  steht,  mit  urikosurischer,  hypourikämischer 
und  salidiuretischer  Wirkung  und  ein  Verfahren  zur  Herstel- 
lung  dieser  Verbindungen  sowie  pharmazeutische  Präparate, 
die  diese  Verbindungen  enthalten. 



G e g e n s t a n d   d e r   E r f i n d u n g   s i n d   V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i -  

nen   F o r m e l   I  

w o r i n   R1  W a s s e r s t o f f ,   H a l o g e n ,   A l k y l   m i t   1  b i s   3  C - A t o m e n ,  

M e t h o x y   o d e r   Ä t h o x y ,   R2  und  R3  g l e i c h   o d e r   v e r s c h i e d e n  

s e i n   k ö n n e n   und  W a s s e r s t o f f   o d e r   A l k y l   m i t   1  b i s   4  C -  

A t o m e n   b e d e u t e t ,   X  e i n   H a l o g e n a t o m ,   M e t h y l   o d e r   T r i -  

f l u o r m e t h y l   und  Y  S a u e r s t o f f ,   S c h w e f e l   o d e r   NR4  b e d e u t e n ,  

w o b e i   R4  f ü r   W a s s e r s t o f f   o d e r   A l k y l   m i t   1  b i s   4  C - A t o m e n  

s t e h t .  

G e g e n s t a n d   d e r   E r f i n d u n g   i s t   w e i t e r h i n   e i n   V e r f a h r e n   z u r  

H e r s t e l l u n g   von  V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   I ,   d a s  d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t   i s t ,   d a s s   m a n  

a)  V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   I I  



w o r i n   R3  und  X  d i e   a n g e g e b e n e   B e d e u t u n g   b e s i t z e n   und  A 

f ü r   H a l o g e n ,   A c y l o x y ,   H y d r o x y   o d e r   N ( R ) 2   s t e h t ,   w o b e i  

R  W a s s e r s t o f f ,   n i e d e r e s   A l k y l   o d e r   P h e n y l   i s t ;   m i t  

e i n e r   h e t e r o c y c l i s c h e n   V e r b i n d u n g   d e r   a l l g e m e i n e n  

F o r m e l   I I I  

w o r i n   R1,  R2  und  Y  d i e   a n g e g e b e n e   B e d e u t u n g   b e s i t z e n ,  

in   G e g e n w a r t   e i n e r   L e w i s - S ä u r e   o d e r   e i n e r   P r o t o n e n s ä u -  

re   u m s e t z t ,  

b)  V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   I V  

m i t   e i n e m   Amin  d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   V 

u m s e t z t ,   w o b e i   R1  b i s   R3,  X  und  Y  d i e   a n g e g e b e n e   B e -  

d e u t u n g   b e s i t z e n   und  Hal   f ü r   H a l o g e n   s t e h t ,  

c)  V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   V I  

w o r i n   R1  b i s   R3,  A,  X  und  Y  d i e   a n g e g e b e n e   B e d e u t u n g  

b e s i t z e n ,   m i t   e i n e m   O x i d a t i o n s m i t t e l   b e h a n d e l t ,  

d)  V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   V I I  



w o r i n   R1  b i s   R3,  X  und  Y  d i e   o b i g e   B e d e u t u n g   h a b e n ,  

g e g e b e n e n f a l l s   in   Form  i h r e r   S ä u r e a d d i t i o n s s a l z e   d e r  

H y d r o l y s e   u n t e r w i r f t ,  

e)  V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   V I I I  

w o r i n   R   b i s   R2  d i e   a n g e g e b e n e   B e d e u t u n g   b e s i t z e n ,   M 

f ü r   L i ,   Mg  H a l ,   Cd  H a l ,   Hg  Hal  o d e r   HgOCOCH3  s t e h t ,   und  

Y   n e b e n   d e r   a n g e g e b e n e n   B e d e u t u n g   a u c h   d i e j e n i g e   v o n  

NM  b e s i t z e n   k a n n ,   m i t   V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r -  

mel   I I   u m s e t z t ,   w o r i n   A  n e b e n   d e r   a n g e g e b e n e n   B e d e u t u n g  

a u c h   f ü r   e i n e n   2 - M e r c a p t o p y r i d y l r e s t  

k a n n ,   o d e r  

s t e h e n  

f)  V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   I X  

c y c l i s i e r t  

und  g e g e b e n e n f a l l s   d i e   n a c h   a )  -   f)  e r h a l t e n e n   V e r b i n d u n -  

gen   d e r   F o r m e l   I ,   in   d e r  R 3   f ü r  W a s s e r s t o f f   s t e h t ,   a n -  

s c h l i e s s e n d   a l k y l i e r t .  

D i e  A l k y l r e s t e   f ü r   R   1  b i s   R 4  k ö n n e n   g e r a d k e t t i g   o d e r   v e r -  

z w e i g t   s e i n .  



Die   u n t e r   a)  b e z e i c h n e t e   V e r f a h r e n s w e i s e   w i r d   so  a u s g e -  
f ü h r t ,   d a s s   man  V e r b i n d u n g e n   I I   m i t   den   V e r b i n d u n g e n   I I I  

b e v o r z u g t   im  m o l a r e n   V e r h ä l t n i s   1  :  1  u m s e t z t ,   w o b e i   d i e  

R e a k t i o n s d u r c h f ü h r u n g   h i n s i c h t l i c h   K a t a l y s a t o r ,   R e a k t i o n s -  

t e m p e r a t u r ,   R e a k t i o n s d a u e r ,   L ö s u n g s m i t t e l   und  A u f a r b e i t u n g  

g e m ä s s   d e r   V o r s c h r i f t   f ü r   v e r g l e i c h b a r e   B e i s p i e l e   z . B .   n a c h  

H o u b e n - W e y l ,   " M e t h o d e n   d e r   O r g a n i s c h e n   C h e m i e " ,   4.  A u f l a g e ,  
Band   7 / 2   a,  S e i t e n   1 5  -   375  ( 1 9 7 3 ) ,   e r f o l g t .  

Wenn  A  fü r   Hal  oder   Acyloxy  s t e h t ,   haben  s i ch   u n t e r   den  für   F r i e d e l -  

C r a f t s - R e a k t i o n e n   v e r w e n d e t e n   L ö s u n g s m i t t e l n   neben  den   in  der  L i t e -  

r a t u r   b e s c h r i e b e n e n   ü b l i c h e n   L ö s u n g s m i t t e l n   u . a .   h a l o g e n s u b s t i t u i e r -  

te  B e n z o l d e r i v a t e ,   wie  z.B.  F l u o r - ,   D i f l u o r - ,   Ch lo r -   oder  D i c h l o r -  

benzo l   a l s   b e s o n d e r s   g e e i g n e t   e r w i e s e n .   Als  F r i e d e l - K r a f t s - K a t a l y s a -  

t o r e n ,   d ie   sowohl  L e w i s - S ä u r e n   wie  P r o t o n e n s ä u r e n   umfassen ,   kommen 

b e v o r z u g t   A l u m i n i u m c h l o r i d ,   Zinn-  und  T i t a n t e t r a c h l o r i d   zur  Anwen- 

dung,  wobei  j edoch   auch  ande re   K a t a l y s a t o r e n ,   wie  b e i s p i e l s w e i s e   HF, 

BF3,  ZnCl2,  GaCl3,  J2  ve rwende t   werden  können.  Als  P r o t o n e n s ä u r e n  

kommen  z.B.  HF,  HClO4  oder   P o l y p h o s p h o r s ä u r e   in  B e t r a c h t .   I n s b e s o n -  

dere   bei   Anwendung  von  A l u m i n i u m c h l o r i d   wie  auch  bei   den  a n d e r e n  

K a t a l y s a t o r e n   muss  b e r ü c k s i c h t i g t   werden,   dass   die  S u l f a m o y l f u n k -  

t i o n   m i n d e s t e n s   1  Mol  AlCl3  bzw.  L e w i s - S ä u r e   i n f o l g e   K o m p l e x b i l d u n g  

d e s a k t i v i e r t ,   a l s o   e in   ü b e r s c h u s s   von  m i n d e s t e n s   2  Mol  an  L e w i s -  

Säure  e i n g e s e t z t   w i r d .  

Wenn  A  f ü r   H y d r o x y   s t e h t ,   v e r w e n d e t   man  b e v o r z u g t   A lumin ium-  

c h l o r i d ,   Z i n k c h l o r i d ,   B o r t r i f l u o r i d ,  a b e r   a u c h   F l u o r w a s s e r -  

s t o f f   und   P e r c h l o r s ä u r e ,   s o w i e   P o l y p h o s p h o r s ä u r e   o d e r   P h o s -  

p h o r o x y c h l o r i d   a l s   K a t a l y s a t o r e n ,   d a g e g e n   w i r d   POCl3  a l s  

k a t a l y s i e r e n d e   L e w i s - S ä u r e   i n s b e s o n d e r e   b e i   U m s e t z u n g e n  

von   I I I   m i t   den   S ä u r e a m i d - D e r i v a t e n   d e r   F o r m e l   I I ,   b e i   d e - .  

n e n  Y   f ü r   -NR2  s t e h t ,   v o r t e i l h a f t   v e r w e n d e t .  

Nach   V e r f a h r e n s w e i s e   b)  b r i n g t   man  S u l f o c h l o r i d e   d e r   F o r -  

mel   IV  m i t   A m m o n i a k   o d e r   e i n e m   Amin  in   an  s i c h   b e k a n n t e r  

W e i s e   z u r   R e a k t i o n ,   v e r g l .   H o u b e n - W e y l ,  " M e t h o d e n   d e r   O r g a -  

n i s c h e n   C h e m i e " ,   4.  A u f l a g e ,   Band   9  ( 1 9 5 5 ) ,   S e i t e n   6 0 5 - 6 2 7 .  



Als   R e a k t i o n s m e d i e n   e r w i e s e n   s i c h   p o l a r e   L ö s u n g s m i t t e l , ,  

w ie   W a s s e r ,   n i e d e r e   A l k o h o l e   m i t   1  b i s   5  C - A t o m e n ,   D i o x a n ,  

T e t r a h y d r o f u r a n ,   D i m e t h y l a c e t a m i d ,   M o n o - ,   D i -   o d e r   T r i -  

ä t h y l e n g l y k o l d i m e t h y l ä t h e r   a l s   b e s o n d e r s   g e e i g n e t ,   w o b e i  

man  d i e   R e a k t i o n   z w i s c h e n   0  und  100°  C,  b e v o r z u g t   z w i s c h e n  

10  und  50°  C  d u r c h f ü h r t .   Die  R e a k t i o n s d a u e r   l i e g t   z w i s c h e n  

1/2   und  70  S t u n d e n ,   b e v o r z u g t   b e i   4  b i s  1 4   S t u n d e n .  

Die   S u l f o c h l o r i d e   d e r   F o r m e l   IV  k ö n n e n   in   an  s i c h   b e k a n n -  

t e r   W e i s e   a u f   v e r s c h i e d e n e n   Wegen  e r h a l t e n   w e r d e n .   B e v o r -  

z u g t   e r h ä l t   man  s i e   d u r c h   M e e r w e i n - R e a k t i o n   (Chem.  B e r .  

90,   841  ( 1 9 5 7 ) )   aus   den  A m i n o d e r i v a t e n   d e r   F o r m e l   X 

w o r i n   d i e   S u b s t i t u e n t e n   d i e   a n g e g e b e n e   B e d e u t u n g   h a b e n .  

Die   V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   X  w e r d e n   b e i s p i e l s w e i s e   a u s  

V e r b i n d u n g e n   X I  

w o r i n   X  und  A  d i e   a n g e g e b e n e   B e d e u t u n g   b e s i t z e n ,   d u r c h  

- e i n e   d e r   V e r f a h r e h s w e i s e   a)  a n a l o g e   R e a k t i o n   m i t   V e r b i n -  

d u n g e n   I I I   und  a n s c h l i e s s e n d e r   R e d u k t i o n   d e r   N i t r o v e r b i n -  

d u n g   X I I  

d a r g e s t e l l t .  



G e m ä s s   V e r f a h r e n s w e i s e   c)  w e r d e n   V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e -  

m e i n e n   F o r m e l   VI  m i t   e i n e m   O x i d a t i o n s m i t t e l   in   d i e   V e r b i n -  

d u n g e n   d e r   F o r m e l   I  ü b e r g e f ü h r t .   Es  e i g n e n  s i c h   s o w o h l   o r -  

g a n i s c h e   w i e  a u c h   a n o r g a n i s c h e   O x i d a t i o n s m i t t e l   wie   b e i -  

s p i e l s w e i s e   S a l z e   und  K o m p l e x v e r b i n d u n g e n   des   F e + 3 ,   N i c k e l -  

p e r o x i d ,   K a l i u m p e r m a n g a n a t ,   C h r o m - V I - v e r b i n d u n g e n ,   K u p f e r -  

I I - s a l z e ,   H a l o g e n ,   S t i c k o x i d e   w ie   N203  i n   s i t u   o d e r   N 0 2 ,  

HNO3,  S a u e r s t o f f ,   a n o r g a n i s c h e   und  o r g a n i s c h e   P e r o x o v e r -  

b i n d u n g e n   w i e   H202 ,   B e h z o p e r -   und  m - C h l o r b e n z o p e r s ä u r e ,  

N - C h l o r -   und   N - B r o m - s u c c i n i m i d ,   D i m e t h y l s u l f o x i d ,   a l i p h a -  

t i s c h e   N i t r o v e r b i n d u n g e n ,   K e t o n e   in   G e g e n w a r t   e i n e s   A l u m i -  

n i u m a l k o h o l a t e s   im  S in ine   e i n e r   O p p e n a u e r - O x i d a t i o n .   H i e r b e i  

h ä l t   man  s i c h   in   D u r c h f ü h r u n g   und  A u f a r b e i t u n g   an  v e r g l e i c h -  

b a r e , i n   d e r   L i t e r a t u r   e r w ä h n t e   B e i s p i e l e ,   z . B .   H o u b e n - W e y l ,  

" M e t h o d e n   d e r   O r g a n i s c h e n   C h e m i e " ,   4.  A u f l a g e ,   Band  4/1  b ,  

( 1 9 7 5 ) ,   S e i t e n   4 2 5 ,   4 6 5 ,   67.3,  9 0 1 ,   und  Band  7 / 2   a ,   ( 1 9 7 3 ) ,  

S e i t e n   6 7 7  -   7 8 8 .   Wenn  A  e i n e   O H - G r u p p e   b e d e u t e t ,   h a t   s i c h  

a l s   m i l d e s   und  b e s o n d e r s   g e e i g n e t e s   O x i d a t i o n s m i t t e l   a k t i -  

v e s   M a n g a n - I V - o x i d   e r w i e s e n   ( v e r g l .   z . B .   A.  J .   F a t i a d i ,  

S y n t h e s i s   1 9 7 6 ,   65;  DE-OS  2  436  2 6 3 ) ,   w o b e i   man  a l s   L ö -  

s u n g s m i t t e l   v o r z u g s w e i s e   A c e t o n i t r i l   o d e r   h a l o g e n i e r t e  

K o h l e n w a s s e r s t o f f e ,   w ie   z . B .   M e t h y l e n c h l o r i d ,   C h l o r o f o r m ,  

T e t r a c h l o r ä t h a n   v e r w e n d e t   und   d i e   R e a k t i o n   b e i   T e m p e r a t u -  

r e n   z w i s c h e n   0°  und   40°  C,  v o r z u g s w e i s e   z w i s c h e n   20°  u n d  

30°  C,  ü b e r   e i n e   D a u e r   von  6  b i s   60  S t u n d e n   d u r c h f ü h r t .  

Zu  d e n   V e r b i n d u n g e n   VI  m i t   A  =  OH  g e l a n g t   man  in   ü b l i c h e r  

W e i s e   z . B .   d u r c h   A d d i t i o n   e i n e s   A l d e h y d s   d e r   a l l g e m e i n e n  

F o r m e l   X I I I  

an  V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   I I I   o d e r   V I I I .  

Be i   d e r   C x i ä a t i o n   von   V e r b i n d u n g e n   VI ,   w o r i n   A  A c y l o x y   b e -  



d e u t e t ,   w e n d e t   man  b e v o r z u g t   C h r o m s ä u r e   an ,   v e r g l .   O r g .  

S y n t h .   42,  79  ( 1 9 6 2 ) .   Wenn  A  f ü r   H a l o g e n   s t e h t ,   v e r w e n -  

d e t   man  n e b e n   C h r o m s ä u r e   bzw.  N a t r i u m b i c h r o m a t   i.m  s a u r e n  
Medium  b e v o r z u g t   D i m e t h y l s u l f o x i d ,   d i e   O x i d e   t e r t i ä r e r  

Amine   wie   z . B .   P y r i d i n - N - o x i d   o d e r   T r i m e t h y l a m i n o x i d   u n d  

a l i p h a t i s c h e   N i t r o v e r b i n d u n g e n   wie   z . B .   2 - N i t r o p r o p a n .   D i e  

V e r b i n d u n g e n   VI ,   w o r i n   A  f ü r   N ( R ) 2  s t e h t ,   w e r d e n   b e v o r z u g t  

in   d i e   V e r b i n d u n g e n   I  ü b e r g e f ü h r t ,   v e r g l .   Org .   P r e p .  P r o c e d .  

I n t .   8,  33  ( 1 9 7 6 ) ;   J .   Am.  Chem.  Soc .   97,  5927  ( 1 9 7 5 ) .  

Man  e r h ä l t   d i e   V e r b i n d u n g e n   VI ,   w o r i n   A  H a l o g e n   o d e r   A c y l -  

oxy  b e d e u t e t ,   z . B .   aus   den  e n t s p r e c h e n d e n   V e r b i n d u n g e n   m i t  

A  =  OH  d u r c h   A c y l i e r u n g   o d e r   C h l o r i e r u n g ,   wenn  A  e i n e  

N ( R ) 2 - G r u p p e   b e d e u t e t ,   b e i s p i e l s w e i s e   aus   den  e n t s p r e c h e n -  

d e n  V e r b i n d u n g e n   m i t   A  =  H a l o g e n   d u r c h   U m s e t z u n g   m i t  

A m i n e n   in   ü b l i c h e r   W e i s e .  

Gemäss   V e r f a h r e n s w e i s e   d)  w e r d e n   K e t i m i n e   d e r   F o r m e l   V I I ,  

d i e   a u c h   in  Form  i h r e r   S ä u r e a d d i t i o n s s a l z e   v o r l i e g e n   k ö n -  

n e n ,   h y d r o l y s i e r t .   Zur  H e r s t e l l u n g   d e r   V e r b i n d u n g e n   d e r  

F o r m e l   VI I   b r i n g t   man  d i e   N i t r i l e   d e r   F o r m e l   X I V  

m i t   den   V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   I I I   im  S i n n e   e i n e r   Houben-  

H o e s c h - R e a k t i o n   z u r   U m s e t z u n g ,   v e r g l .   O r g a n i c   R e a c t i o n s  

5,  387  ( 1 9 4 9 ) .   D a b e i   w e r d e n   d i e   b e i d e n   R e a k t i o n s p a r t n e r  

v o r z u g s w e i s e   im  m o l a r e n   V e r h ä l t n i s   1  :  1  in   e i n e m   i n e r t e n  

p o l a r e n   und  m ö g l i c h s t   w a s s e r f r e i e n   o r g a n i s c h e n   L ö s u n g s m i t -  

t e l ,  w i e   D i ä t h y l ä t h e r ,   D i i s o p r o p y l ä t h e r ,   T e t r a h y d r o f u r a n ,  

E i s e s s i g ,   D i o x a n ,   e i n e m   H a l o g e n b e n z o l   u n t e r   B e v o r z u g u n g  

von   C h l o r b e n z o l ,   z u r   R e a k t i o n   g e b r a c h t ,   v o r t e i l h a f t   u n t e r  

V e r w e n d u n g   von  M o n o - ,   D i -   i d e r   T r i ä t h y l e n g l y k o l d i m e t h y l -  

o d e r   d i ä t h y l ä t h e r   a l s   L ö s u n g s m i t t e l .   In  das   R e a k t i o n s g e -  

m i s c h   l e i t e t   man  ü b e r   e i n e n   Z e i t r a u m   von  2  b i s   20  S t u n d e n  



e i n e n   t r o c k e n e n   S t r o m   H C I - G a s   b i s   z u r   S ä t t i g u n g   e i n ,   b e i  

T e m p e r a t u r e n   z w i s c h e n   - 3 0 °   u n d  + 4 0 °   C,  v o r t e i l h a f t   z w i s c h e n  

- 5 °   und  +15°   C.  A n s c h l i e s s e n d   l ä s s t   man  v o r t e i l h a f t   d a s  

G e m i s c h   1  b i s   3  T a g e   b e i   - 5 °   b i s   +15°  C  s t e h e n .   Es  k a n n  

a u c h   in   G e g e n w a r t   e i n e r   z u s ä t z l i c h e n   L e w i s - S ä u r e ,   w i e i n s -  

b e s o n d e r e   w a s s e r f r e i e m   Z i n k -   o d e r   A l u m i n i u m c h l o r i d   g e a r -  
b e i t e t   w e r d e n .  

Um  V e r u n r e i n i g u n g e n   a b z u t r e n n e n ,   e m p f i e h l t   es  s i c h ,   d i e  

i n t e r m e d i ä r   e n t s t e h e n d e n   K e t i m i n - h y d r o c h l o r i d e  d e r   F o r -  

mel   VI I   zu  i s o l i e r e n ,   o b w o h l   p r i n z i p i e l l   a u c h   e i n e   H y d r o -  

l y s e   o h n e   w e i t e r e   I s o l i e r u n g s -   und  R e i n i g u n g s o p e r a t i o n e n  

m ö g l i c h   i s t .   Die   K e t i m i n - h y d r o c h l o r i d e   w e r d e n   d u r c h   Z u s a t z  

e i n e s   w e n i g e r   p o l a r e n   L ö s u n g s m i t t e l s   d u r c h   A u s f ä l l u n g ,  e r -  

h a l t e n ,   i n s b e s o n d e r e   d u r c h   D i i s o p r o p y l ä t h e r ,   Ä t h e r ,   a b e r  

a u c h   E s s i g s ä u r e n i e d e r a l k y l e s t e r ,   A c e t o n   s o w i e   G e m i s c h e  

d e r   a n g e g e b e n e n   L ö s u n g s m i t t e l   m i t   P e t r o l ä t h e r   o d e r   C y c l o -  

h e x a n .  

Die   H y d r o l y s e   des   K e t i m i n - h y d r o c h l o r i d e s   k a n n  s o w o h l   i m  

a l k a l i s c h e n   w ie   s a u r e n   Medium  d u r c h g e f ü h r t   w e r d e n ,   w o b e i  

man  d i e   V e r b i n d u n g e n   VI I   i n   W a s s e r   o d e r   Ä t h a n o l - W a s s e r -  

G e m i s c h e n   g e g e b e n e n f a l l s   in   G e g e n w a r t   g e r i n g e r   Mengen   a n  

A m m o n i a k ,   N a t r o n l a u g e ,   C a l c i u m c a r b o n a t ,   v e r d ü n n t e r   S a l z -  

s ä u r e   o d e r   S c h w e f e l s ä u r e   e r h i t z t   und   d a s   s i c h   b i l d e n d e  

K e t o n   a b f i l t r i e r t   o d e r   n a c h   E x t r a k t i o n   m i t   e i n e m   o r g a n i -  

schen  L ö s u n g s m i t t e l ,   b e v o r z u g t   m i t   E s s i g e s t e r ,   i s o l i e r t .  

Die   K e t i m i n e   d e r   F o r m e l   V I I   k ö n n e n   a u c h   d u r c h   U m s e t z u n g  

von  V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   V I I I   m i t   den   N i t r i l e n   d e r   F o r -  

mel   XIV  n a c h   d e r   M e t h o d e   von   B l a i s e ,   v e r g l .   H o u b e n - W e y l ,  

4.  A u f l . ,   Band   7 / 2   a,   S e i t e  6 0 3   ( 1 9 7 3 ) ,   e r h a l t e n   w e r d e n .  

A l s   L ö s u n g s m i t t e l   v e r w e n d e t   man  d i e   f ü r   m e t a l l o r g a n i s c h e  

R e a k t i o n e n   ü b l i c h e n   i n e r t e n   und  w a s s e r f r e i e n   L ö s u n g s m i t t e l ,  

b e v o r z u g t   Ä t h e r   w i e   D i ä t h y l ä t h e r ,   D i b u t y l ä t h e r ,   b e s o n d e r s  

v o r t e i l h a f t   a b e r   T e t r a h y d r o f u r a n   o d e r   M o n o - ,   D i - ,   T r i -  



ä t h y l e n g l y k o l d i m e t h y l -   o d e r   - d i ä t h y l ä t h e r .   A u c r  i n e r t e  

a r o m a t i s c h e   K o h l e n w a s s e r s t o f f e   wie   T o l u o l   o d e r  X y l o l  k ö n -  

nen   v e r w e n d e t   w e r d e n .   P ro   Mol  XIV  m ü s s e n ,   wenn  R3  n i c h t  

W a s s e r s t o f f   b e d e u t e t ,   m i n d e s t e n s   2,  b e i   R3  =   H  m i n d e s t e n s  

3  Mol  d e r   V e r b i n d u n g e n   V I I I   e i n g e s e t z t   w e r d e n .   Man  a r b e i -  

t e t   b e v o r z u g t   z w i s c h e n   30°  und  130°  C,  z w i s c h e n   3  und  50  

S t u n d e n ,   m e i s t   w i r d   das   R e a k t i o n s g e m i s c h   n a c h   10  b i s  2 4 s t ü n -  

d i g e m   R ü h r e n   d u r c h   Z e r s e t z u n g   m i t   W a s s e r   a u f g e a r b e i t e t .  

Die  d a b e i   e r h a l t e n e n   I m i n e   w e r d e n   im  s a u r e n   o d e r   b a s i s c h e n  

M i l i e u   in   d i e   V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   I  d u r c h   H y d r o l y s e  

ü b e r f ü h r t .  

Gemäss   V e r f a h r e n s w e i s e   e)  b r i n g t   man  V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l -  

g e m e i n e n   F o r m e l   I I   m i t   m e t a l l o r g a n i s c h e n   V e r b i n d u n g e n   V I I I  

z u r  R e a k t i o n ,   w o b e i   i n s b e s o n d e r e   d i e   e n t s p r e c h e n d e   L i t h i u m -  

und  M a g n e s i u m - o r g a n i s c h e n   V e r b i n d u n g e n   e i n g e s e t z t   w e r d e n .  

Bei   d i e s e r   V e r f a h r e n s w e i s e   k a n n   A  in   den  V e r b i n d u n g e n   d e r  

F o r m e l   I I   a u c h   den   M e r c a p t o p y r i d y l r e s t   b e d e u t e n ,   v e r g l .  

B u l l .   Chem.  S o c .   J a p a n   47,   1777  ( 1 9 7 4 ) .  

D a b e i   v e r w e n d e t   man  p r o   Mol  d e r   V e r b i n d u n g e n   I I   e t w a   2  b i s  

2 ,5   Mole   d e r   V e r b i n d u n g  V I I I ,   wenn  R3  n i c h t   f ü r   W a s s e r -  

s t o f f   s t e h t ,   und  e t w a   3  b i s   3 ,5   Mole  V I I I ,   wenn  R3  W a s s e r -  

s t o f f   b e d e u t e t .   Die   U m s e t z u n g   w i r d   in  e i n e m   f ü r   m e t a l l -  

o r g a n i s c h e   R e a k t i o n e n   ü b l i c h e n   i n e r t e n   und  w a s s e r f r e i e n  

L ö s u n g s m i t t e l ,   v o r z u g s w e i s e   in   Ä t h e r ,   T e t r a h y d r o f u r a n ,  

D i o x a n   o d e r   in   e i n e m   M o n o - ,   D i -   o d e r   T r i ä t h y l e n g l y k o l -  

d i m e t h y l -   o d e r   - d i ä t h y l ä t h e r   d u r c h g e f ü h r t ,   b e v o r z u g t   b e i  

T e m p e r a t u r e n   z w i s c h e n   -0100°  und  +100°   C.  Nach  B e e n d i g u n g  

d e r   U m s e t z u n g   w e r d e n   d i e   R e a k t i o n s p r o d u k t e   in   ü b l i c h e r  

W e i s e   h y d r o l y s i e r t ,   i n d e m   man  b e i s p i e l s w e i s e   das   R e a k t i o n s -  

g e m i s c h   b e i   T e m p e r a t u r e n   z w i s c h e n   -5°   u n d  + 2 0 °   C  u n t e r  

A u f r e c h t e r h a l t u n g   e i n e s   p H - B e r e i c h e s   v o n  6   b i s   11  in  e i n e  

w ä s s r i g e   g e s ä t t i g t e   A m m o n i u m c h l o r i d - L ö s u n g   e i n t r ä g t .  

Die  i n   V e r f a h r e n s w e i s e   e)  b e v o r z u g t   v e r w e n d e t e n   V e r b i n d u n -  

gen   d e r   F o r m e l   V I I I   m i t   M  =  Li  o d e r  M g   Hal  g e w i n n t   man  d a -  



d u r c h ,   d a s s   man  a u f   H a l o g e n v e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   X I V  

o d e r   a u f   V e r b i n d u n g e n   I I I   d a s   M e t a l l   M  o d e r   b e s o n d e r s   v o r -  

t e i l h a f t   m e t a l l o r g a n i s c h e   V e r b i n d u n g e n   R  -   M  m i t   M  =  Mg Hal  

o d e r   Li  in   b e k a n n t e r   W e i s e   z u r   E i n w i r k u n g   b r i n g t   (Houben-  

W e y l ,   4.  A u f l a g e ,   Band   X I I I / 1   ( 1 9 7 0 ) ,   S e i t e n   9 3  -   157 ,   und  

Band   X I I I / 2   a  ( 1 9 7 3 ) ,   S e i t e n   5 4  -   1 5 2 ) .  

Gemäss   V e r f a h r e n s w e i s e   f)  w e r d e n   V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e -  

m e i n e n   F o r m e l   IX  u n t e r   ü b l i c h e n   B e d i n g u n g e n   c y c l i s i e r t  

( s i e h e   z . B .   A d v a n c e s   H e t .   C h e m . ,   Band   18,   S e i t e   338  ( 1 9 7 5 ) ,  -  

o d e r   Band   11,  S e i t e   178  ( 1 9 7 0 ) .   Die   C y c l o k o n d e n s a t i o n  

k a n n   s o w o h l   s a u e r   w ie   a l k a l i s c h   k a t a l y s i e r t   w e r d e n ;   l e t z -  

t e r e s   i s t   b e v o r z u g t .   Man  a r b e i t e t   v o r t e i l h a f t   m i t   den  A l -  

k a l i s a l z e n   s c h w a c h e r   S ä u r e n ,   b e i s p i e l s w e i s e   m i t   dem  S a l z  

e i n e r   s c h w a c h e n   o r g a n i s c h e n   S ä u r e   wie   N a t r i u m -   o d e r K a l i u m -  

a c e t a t   in   E i s e s s i g   a l s   g e e i g n e t e m   L ö s u n g s m i t t e l ,   o d e r   m i t  

N a t r i u m -   bzw.   K a l i u m c a r b o n a t ,   N a t r i u m -   o d e r   K a l i u m a l k o h o -  

l a t e n   w ie   Ä t h y l a t   o d e r   M e t h y l a t   s o w i e   m i t   M e t a l l h y d r o x i d e n  

z . B .   NaOH  o d e r   KOH  in   e i n e m   g e e i g n e t e n   p o l a r e n   o r g a n i s c h e n  

L ö s u n g s m i t t e l ,   w i e   A c e t o n ,   M e t h y l ä t h y l k e t o n ,   D i m e t h y l f o r m -  

a m i d ,   D i m e t h y l a c e t a m i d   o d e r   n i e d e r e   A l k o h o l e   m i t   1  b i s   4 

C - A t o m e n   o d e r   G e m i s c h e n   d e r   a n g e g e b e n e n   L ö s u n g s m i t t e l .   Man  

a r b e i t e t   ü b e r   1 /2   b i s   12  S t u n d e n   b e i   T e m p e r a t u r e n   z w i s c h e n  

0°  und  140°  C,  b e v o r z u g t   50°  b i s   100°  C.  B e i   d e r   a n s c h l i e s -  

s e n d e n   B e h a n d l u n g   d e s   R e a k t i o n s p r o d u k t e s   m i t   W a s s e r   s o l l  

m ö g l i c h s t   e i n   p H - W e r t   u n t e r   9  e i n g e s t e l l t   w e r d e n ,   um  S a l z -  

b i l d u n g   d e r   S u l f a m o y l f u n k t i o n   zu  v e r m e i d e n .  

Die   A u s g a n g s s t o f f e   d e r   F o r m e l   IX  e r h ä l t   man  d u r c h   U m s e t -  

z u n g   e i n e s   H a l o g e n k e t o n s   d e r   F o r m e l   XV 



w o b e i   Hal   v o r z u g s w e i s e   Brom  o d e r   Jod   b e d e u t e t ,   m i t   l i t e -  

r a t u r b e k a n n t e n   V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   XVI 

w o r i n   Z  v o r z u g s w e i s e   S  o d e r   O  b e d e u t e t .   D a b e i   a r b e i t e t   man 

u n t e r   V e r w e n d u n g   d e r   b e i   d e r   C y c l o k o n d e n s a t i o n   b e s c h r i e b e -  

nen   B a s e n   in   den   d o r t   g e n a n n t e n   L ö s u n g s m i t t e l n ,   v o r t e i l -  

h a f t   u n t e r   m i l d e r e n   T e m p e r a t u r b e d i n g u n g e n   z w i s c h e n   - 1 0 °  

und  +60°  C,  v o r z u g s w e i s e   a b e r   z w i s c h e n   +10°  und  +40°  C .  

Man  k a n n   d i e   H e r s t e l l u n g   von  IX  und  d e r e n   C y c l o k o n d e n s a -  

t i o n   zu  I  a u c h   o h n e   I s o l i e r u n g   d e r   V e r b i n d u n g e n   IX  i n  e i n e r  

E i n t o p f r e a k t i o n   a b l a u f e n   l a s s e n .  

Die   e r f i n d u n g s g e m ä s s e n   V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   I ,   b e i d e n e n  
R3  n i e d e r e s   A l k y l   b e d e u t e t ,   k ö n n e n   a u c h   d u r c h   A l k y l i e r u n g  

d e r   u n s u b s t i t u i e r t e n   S u l f a m o y l g r u p p e   in   ü b l i c h e r   W e i s e   e r -  

h a l t e n   w e r d e n .   Fü r   d i e   A l k y l i e r u n g s r e a k t i o n   v e r w e n d e t   m a n  

ü b l i c h e   A l k y l i e r u n g s m i t t e l   d e r   F o r m e l   R3-X,   w o r i n   X  b e i -  

s p i e l s w e i s e   f ü r  B r o m ,  J o d ,   C h l o r ,   - O - S O 2 C H 3 ,   - O - S O 2 O R 3  

o d e r  s t e h t . .  

B e i   d e r   A l k y l i e r u n g   a r b e i t e t   man  in   W a s s e r ,   v o r z u g s w e i s e  

j e d o c h   i n  p o l a r e n   o r g a n i s c h e n   L ö s u n g s m i t t e l n   wie   e i n e m   n i e -  

d e r e n   A l k o h o l   m i t   1  b i s   4  C - A t o m e n ,   in   D i o x a n ,   T e t r a h y d r o -  

f u r a n ,   D i m e t h y l f o r m a m i d ,   D i m e t h y l a c e t a m i d   o d e r   e i n e m   M o n o - ,  

D i - ,   T r i ä t h y l e n g l y k o l m o n o -   o d e r   - d i m e t h y l -   bzw.  - ä t h y l -  

ä t h e r   b e i   T e m p e r a t u r e n . z w i s c h e n   - 2 0 °   und  +50°  C,  v o r z u g s -  

w e i s e   z w i s c h e n   +15°  und  +35°  C,  w o b e i   man  ü b e r   e i n e n  Z e i t -  

r a u m   von  5  b i s   72  S t u n d e n   r e ä g i e r e n  l ä s s t .   Als   Base   z u r  



S ä u r e b i n d u n g   v e r w e n d e t   man  v o r z u g s w e i s e   K a r b o n a t e ,   A l k o -  

h o l a t e   o d e r   H y d r o x i d e   d e s   N a t r i u m s   o d e r   K a l i u m s .  

Die   w i c h t i g s t e n   e r f i n d u n g s g e m ä s s e n   V e r b i n d u n g e n   s i n d d i e j e -  

n i g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   I ,   in   d e n e n   d e r   S u b s t i t u e n t X  

f ü r   Brom  o d e r   C h l o r ,   b e v o r z u g t   f ü r   C h l o r ,   s t e h t ,   R3  W a s -  

s e r s t o f f ,   M e t h y l   o d e r   Ä t h y l ,   b e v o r z u g t   W a s s e r s t o f f ,   b e d e u -  

t e t ,   R2  f ü r   W a s s e r s t o f f ,   M e t h y l   o d e r   Ä t h y l   s t e h t ,   R1 

W a s s e r s t o f f ,   C h l o r ,   M e t h y l   o d e r   M e t h o x y   in   P o s i t i o n   4  oder  5 

d e s  H e t e r o c y c l u s ,   b e v o r z u g t   a b e r   W a s s e r s t o f f   b e d e u t e t   u n d  

Y  f ü r   S a u e r s t o f f   o d e r   S c h w e f e l   s t e h t .  

E r f i n d u n g s g e m ä s s   k ö n n e n   a u s s e r   d e n  i n   den   A u s f ü h r u n g s b e i -  

s p i e l e n   b e s c h r i e b e n e n   S u b s t a n z e n   a u c h   d i e   n a c h f o l g e n d  a u f -  

g e f ü h r t e n   V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   I  d a r g e s t e l l t  

w e r d e n :  

1 .   3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n .  

2.  3 - ( 4 - B r o m - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n .  

3.  3 - ( 4 - C h l o r - 3 - m e t h y l s u l f a m o y l b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n .  

4.  3 - ( 4 - C h l o r - 3 - m e t h y l s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l -  

b e n z o [ b ] f u r a n .  

5.  3 - ( 4 - B r o m - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l b e n z o [ b ] f u r a n .  

6.  2 - M e t h y l - 3 - ( 3 - s u l f a m o y l - 4 - t r i f l u o r m e t h y l b e n z o y l ) -  

b e n z o [ b ] f u r a n .  

7.  2 - Ä t h y l - 3 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l - 5 - m e t h o x y -  

b e n z o [ b ] f u r a n .  

8.  2 - Ä t h y l - 3 - ( 3 - s u l f a m o y l - 4 - t r i f l u o r m e t h y l b e n z o y l ) -  

b e n z o [ b ] f u r a n .  

9.  3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - p r o p y l b e n z o [ b ] f u r a n .  

1 0 . .   3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - i s o p r o p y l -  

b e n z o [ b ] f u r a n .  

11.  2 - B u t y l - 3 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e r i z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n .  

12.  2 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 3 - r a e t h y l b e n z o [ b ] f u r a n .  

13.  2 - ( 4 - B r o m - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n .  

14.   2 - ( 3 - S u l f a m o y l - 4 - t r i f l u o r m e t h y l b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n .  

15.  3 - Ä t h y l - 2 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n .  



16.  2 - ( 4 - C h l o r - 3 - m e t h y l s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 3 - m e t h y l -  

b e n z o [ b ] t h i o p h e n .  

17.  2 - ( 4 - C h l o r - 3 - p r o p y l s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 3 - m e t h y l -  

b e n z o [ b ] t h i o p h e n .  

18.  2 - ( 4 - C h l o r - 3 - i s o p r o p y l s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 3 - m e t h y l -  

b e n z o [ b ] t h i o p h e n .  

19.  2 - ( 3 - B u t y l s u l f a m o y l - 4 - c h l o r b e n z o y l ) - 3 - m e t h y l -  

b e n z o [ b ] t h i o p h e n .  

20.   3 - Ä t h y l - 2 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l )  - b e n z o [ b ] t h i o p h e n .  

21.  3 - Ä t h y l - 2 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 5 - m e t h o x y -  

b e n z o [ b ] t h i o p h e n .  

22.  3 - M e t h y l - 2 - ( 3 - s u l f a m o y l - 4 - t r i f l u o r m e t h y l b e n z o y l ) -  

b e n z o [ b ] t h i o p h e n .  

23.  3 - Ä t h y l - 2 - ( 4 - c h l o r - 3 - i s o p r o p y l s u l f a m o y l b e n z o y l ) -  

b e n z o [ b ] t h i o p h e n .  

24.   3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] t h i o p h e n .  

25.   3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l b e n z o [ b ] t h i o p h e n .  

26.   2 - Ä t h y l - 3 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] t h i o p h e n .  

27.   3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - i s o p r o p y l -  

b e n z o [ b ] t h i o p h e n .  

28.  3 - ( 4 - C h l o r - 3 - m e t h y l s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l -  

b e n z o [ b ] t h i o p h e n .  

29.  2 - Ä t h y l - 3 - ( 4 - c h l o r - 3 - m e t h y l s u l f a m o y l b e n z o y l ) -  

b e n z o [ b ] t h i o p h e n .  

30.   5 - C h l o r ( - 3 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l -  

b e n z o [ b ] t h i o p h e n .  

31.   3 - ( 4 - B r o m - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l b e n z o [ b ] t h i o p h e n .  

32.   2 - M e t h y l - 3 - ( 3 - s u l f a m o y l - 4 - t r i f l u o r m e t h y l b e n z o y l ) -  

b e n z o [ b ] t h i o p h e n .  

33.  3 - ( 3 - B u t y l ß u l f a m o y l - 4 - c h l o r b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l -  

b e n z o [ b ] t h i o p h e n .  

34.  3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 5 - m e t h o x y - 3 - m e t h y l -  

b e n z o [ b ] t h i o p h e n .  

35.   2 - Ä t h y l - 3 - ( 4 - b r o m - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] t h i o p h e n .  

36.   2 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - i n d o l  

37.   2 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 3 - m e t h y l i n d o l  

38.   2 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a r a o y l b e n z o y l ) - 1 - m e t h y l i n d o l  



39.  2 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 1 , 3 - d i m e t h y l i n d o l .  

40.   1 - Ä t h y l - 2 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 3 - m e t h y l i n d o l .  

41.   3 - Ä t h y l - 2 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 1 - m e t h y l i n d o l .  

42.   3 - Ä t h y l - 2 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - i n d o l .  

43.   2 - ( 4 - B r o m - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 1 , 3 - d i m e t h y l i n d o l .  

44.   2 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 5 - m e t h o x y - 3 - m e t h y l i n d o l .  

45.   5 - Ä t h o x y - 2 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 3 - m e t h y l i n d o l .  

46.   2 - ( 4 - C h l o r - 3 - m e t h y l s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 1 , 3 - d i m e t h y l i n d o l .  

47.   2 - ( 4 - C h l o r - 3 - p r o p y l s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 1 , 3 - d i m e t h y l i n d o l .  

48 .   2 - Ä t h y l - 3 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - i n d o l .  

49.   1 - Ä t h y l - 3 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l i n d o l .  

50 .   3 - ( 4 - B r o m - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l i n d o l .  

51 .   3 - ( 4 - B r o m - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 1 , 2 - d i m e t h y l i n d o l .  

52.   3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 5 - m e t h o x y - 2 - m e t h y l i n d o l .  

53.   5 - Ä t h o x y - 3 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l - 1 , 3 - d i m e t h y l -  

i n d o l .  

54 .   3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l - 1 - p r o p y l i n d o l .  

55 .   3 - ( 4 - C h l o r - 3 - m e t h y l s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l i n d o l .  

56 .   3 - ( 4 - C h l o r - 3 - m e t h y l s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 1 , 2 - d i m e t h y l -  

i n d o l .  

57 .   1 , 2 - D i m e t h y l - 3 - ( 3 - s u l f a m o y l - 4 - t r i f l u o r m e t h y l b e n z o y l ) -  

i n d o l .  

58.   5 - Ä t h o x y - 3 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l -  

i n d o l .  

59.   2 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 7 - m e t h o x y -  

b e n z o [ b ] f u r a n .  

60.   2 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 5 - m e t h o x y -  

b e n z o [ b ] f u r a n .  

61 .   2 - Ä t h y l - 3 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 5 - m e t h o x y -  

b e n z o [ b ] f u r a n .  

6 2 . .   2 - Ä t h y l - 3 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 7 - m e t h o x y -  

b e n z o [ b ] f u r a n .  

63.   2 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 6 - m e t h o x y b e n z o [ b ] f u r a n .  

64.   2 - ( 4 - C h l o r - 3 - m e t h y l s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 6 - m e t h o x y -  

b e n z o [ b ] f u r a n .  

65.   2 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 5 - m e t h o x y b e n z o [ b ] f u r a n .  

66.   2 - ( 4 - C h l o r - 3 - m e t h y l s u l f a m ö y l b e n z o y l ) - 5 - m e t h o x y -  



b e n z o [ b ] f u r a n .  

67.  2 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 4 - m e t h o x y -  

b e n z o [ b ] f u r a n .  

68.  5 - Ä t h o x y - 2 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m c y l b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n .  

69.  6 - Ä t h o x y - 2 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n .  

70.  2 - Ä t h y l - 3 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 7 - m e t h o x y -  

b e n z o [ b ] f u r a n .  

71.  2 - Ä t h y l - 3 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 6 - m e t h o x y -  

b e n z o [ b ] f u r a n .  

72.  2 - Ä t h y l - 5 - ä t h o x y - l - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) -  

b e n z o [ b ] f u r a n .  

73.   2 - Ä t h y l - 3 - ( 4 - c h l o r - 3 - m e t h y l s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 7 -  

m e t h o x y b s n z o [ b ] f u r a n .  

Die   V e r f a h r e n s p r o d u k t e   s i n d   w e r t v o l l e   A r z n e i m i t t e l   und  v e r -  

u r s a c h e n   e i n e   s e h r   g u t e ,   den  H a r n s ä u r e s p i e g e l   des   B l u t e s  

s e n k e n d e   W i r k u n g ,   d i e   i n s b e s o n d e r e   d u r c h   e i n e   u r i k o s u r i s c h e  

W i r k u n g   h e r v o r g e r u f e n   w i r d .  

Es  i s t   b e k a n n t ,   d a s s   d i e   m e i s t e n   d e r   z u r   B e h a n d l u n g   u r i k o -  

p a t h i s c h e r   K r a n k h e i t s b i l d e r   v e r w e n d e t e n   A r z n e i m i t t e l   ü b e r  

k e i n e   s a l i d i u r e t i s c h e   W i r k k o m p o n e n t e   v e r f ü g e n .   Die   e r f i n -  

d u n g s g e m ä s s e n   V e r b i n d u n g e n   z e i c h n e n   s i c h   d a g e g e n   d u r c h  

e i n e   e r w ü n s c h t e   g u t e   d i u r e t i s c h e   und  s a l u r e t i s c h e   W i r k s a m -  

k e i t   a u s ,   und  s i n d   s o m i t   den   v o r b e k a n n t e n   u r i k o s u r i s c h e n  

M i t t e l n   ü b e r l e g e n .  

Die   u r i k o s u r i s c h e   W i r k u n g   d e r   n e u e n   V e r f a h r e n s p r o d u k t e  

w u r d e   an  d e r   O x o n a t   b e h a n d e l t e n   R a t t e   in   e i n e r   E i n h e i t s -  

d o s i s   von  50  m g / k g   p e r   os  b e s t i m m t .   S i e   z e i g e n   d a b e i   d i e  

a n t i u r i k o p a t h i s c h e   W i r k s a m k e i t   b e k a n n t e r   H a n d e l s p r ä p a r a t e  

d e s   P r o b e n c i d - T y p s   und  des   B e n z b r o m a r o n - T y p s .  

Die   s a l i d i u r e t i s c h e   W i r k u n g   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä s s e n   V e r -  

b i n d u n g e n   w u r d e   an  d e r   R a t t e   in   e i n e r   E i n h e i t s d o s i s   v o n  

50  m g / k g   p e r   os  b e s t i m m t .   S i e   e r r e i c h e n   d a b e i   d i e   s a l i -  

d i u r e t i s c h e   A k t i v i t ä t   b e k a n n t e r   H a n d e l s p r ä p a r a t e   wie   d i e  



d e s   C h l o r t h a l i d o n s .   D a r ü b e r   h i n a u s   z e i c h n e n   s i c h   d i e  n e u e n  

V e r f a h r e n s e r z e u g n i s s e   d u r c h   e i n e   l a n g   a n h a l t e n d e   W i r k u n g s -  

d a u e r   a u s ,   w o d u r c h   d i e   P r ä p a r a t e   e b e n f a l l s . z u r   B e h a n d l u n g  

h y p e r t o n e r   Z u s t ä n d e   am  M e n s c h e n   g e e i g n e t   s i n d .   D a b e i   k a n n  

man  s i e   m i t   e i n e m   A n t i h y p e r t o n i k u m   k o m b i n i e r e n .  

A l s   t h e r a p e u t i s c h e   Z u b e r e i t u n g   d e r   n e u e n   V e r b i n d u n g e n   k o m -  

men  v o r   a l l e m   T a b l e t t e n ,   D r a g e e s ,   K a p s e l n ,   S u p p o s i t o r i e n  

s o w i e   a u c h   A m p u l l e n   z u r   p a r e n t e r a l e n   V e r a b r e i c h u n g   ( i . v . ,  

s . c .   und   i . m . )   i n   F r a g e .  

Die   t h e r a p e u t i s c h e   E i n h e i t s d o s i s   l i e g t   z w i s c h e n   5  u n d  

1000  mg,  v o r z u g s w e i s e   10  b i s   500  mg  p r o   T a b l e t t e .  

D i e s e   Z u b e r e i t u n g e n   k ö n n e n   s p e z i e l l   b e i   d e r   B e h a n d l u n g   d e s  

B l u t h o c h d r u c k s   a u s s e r   den   ü b l i c h e n   F ü l l -   und   T r ä g e r s t o f f e n  

n o c h   e i n   A n t i h y p e r t e n s i v u m ,  w i e   b e i s p i e l s w e i s e   R e s e r p i n ,  

H y d r a l a z i n ,   G u a n e t h i d i n ,   @ - M e t h y l d o p a ,   e i n   ß - S y m p a t h i k o -  

l y t i k u m   o d e r   C h l o r i d i n   e n t h a l t e n .  

A u s s e r d e m   s i n d   t h e r a p e u t i s c h e   K o m b i n a t i o n s p r ä p a r a t e   m i t  

k a l i u m r e t i n i e r e n d e n   V e r b i n d u n g e n ,   w i e   A l d o s t e r o n a n t a g o n i -  

s t e n ,   z . B .   S p i r o n o l a c t o n ,   o d e r   P s e u d o a l d o s t e r i n a n t a g o n i -  

s t e n ,   w i e   T r i a m t e r e n   o d e r   A m i l o r i d ,   von   I n t e r e s s e .   W e i t e r -  

h i n   kommt  K + - S u b s t i t u t i o n   in   v e r s c h i e d e n e n   A n w e n d u n g s f o r -  

men ,   z . B .   D r a g e e s ,   T a b l e t t e n ,   B r a u s e t a b l e t t e n ,   S ä f t e n   u . a .  

in   F r a g e .  

Von  t h e r a p e u t i s c h e m   I n t e r e s s e   k ö n n e n   e b e n f a l l s   K o m b i n a t i o -  

nen   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä s s e n   V e r b i n d u n g e n   m i t   e i n e m   a n d e r e n  

a n t i h y p e r u r i k ä m i s c h   w i r k s a m e n   M i t t e l   s e i n ,   d a s   b e s o n d e r s  

ü b e r   e i n e   Hemmung  d e r   X a n t h i n o x i d a s e   zu  e i n e r   V e r s t ä r k u n g  

d e r   a n t i u r i k o p a t h i s c h e n   E f f e k t e   f ü h r t .   E i n e  g e g e b e n e n f a l l s  

e r w ü n s c h t e   V e r s t ä r k u n g   d e r   s a l i d i u r e t i s c h e n   W i r k s a m k e i t  

k a n n   d u r c h   K o m b i n a t i o n   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä s s e n   V e r b i n d u n -  

gen   m i t   e i n e m   S a l i d i u r e t i k u m   e r z i e l t   w e r d e n .  



In  den   n a c h f o l g e n d e n   B e i s p i e l e n   s i n d   d i e   S c h m e l z -   und  Z e r -  

s e t z u n g s p u n k t e   d e r   A u s f ü h r u n g s b e i s p i e l e   n i c h t   k o r r i g i e r t .  

B e i s p i e l   1 :  

2 - Ä t h y l - 3 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n  

10  g  g e p u l v e r t e s   4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l c h l o r i d ,   d a r g e -  
s t e l l t   aus   4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o e s ä u r e   und  T h i o n y l -  

c h l o r i d   (Schmp.   166°  C) ,   w e r d e n   in   70  m l  w a s s e r f r e i e s  

C h l o r b e n z o l   e i n g e t r a g e n ,   a n s c h l i e s s e n d   6 , 3 2   g  2 - Ä t h y l -  

b e n z o [ b ] f u r a n   z u g e s e t z t   und  d a s   R e a k t i o n s g e m i s c h   au f   0°  C 

a b g e k ü h l t .   Nach  Z u g a b e   von  1 1 , 4   g  w a s s e r f r e i e m   A l u m i n i u m -  

c h l o r i d   h ä l t   man  d i e   R e a k t i o n   d u r c h   A u s s e n k ü h l u n g   au f   5 °  

b i s   10°  C,  r ü h r t   s o d a n n   5  S t u n d e n   b e i   15°  C  und  g i e s s t   d a s  

G e m i s c h   in   e i n e   S u s p e n s i o n   aus   200  g  E i s   und  10  ml  k o n z .  

S a l z s ä u r e .   Nach  E x t r a k t i o n   m i t   E s s i g e s t e r   und  W a s c h e n   m i t  

W a s s e r   r ü h r t   man  d i e   o r g a n i s c h e   P h a s e   6  S t u n d e n   m i t   e i n e r  

v e r d ü n n t e n   N a H C O 3 - L ö s u n g   vom  pH  8 , 5 ,   t r o c k n e t   ü b e r   M a g n e -  

s i u m s u l f a t   und  e r h ä l t   n a c h   V e r d a m p f e n   e i n   h e l l g e l b e s   b i s  

f a r b l o s e s   v i s k o s e s   ö l ,   das   u n t e r   P e t r o l ä t h e r   z u r   K r i s t a l -  

l i s a t i o n   kommt .   F a r b l o s e   K r i s t a l l e ,   Schmp.   1 7 0 °  -   172°  C 

( aus   w e n i g   M e t h a n o l ) .  

B e i s p i e l   2 :  

2 - Ä t h y l - 3 - ( 3 - b u t y l s u l f a m o y l b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n  

e r h ä l t   man  a n a l o g   d e r   i n   B e i s p i e l   1  a n g e g e b e n e n   V o r s c h r i f t  

aus   10  g  3 - B u t y l s u l f a m o y l - 4 - c h l o r b e n z o y l c h l o r i d   und  5,1  g  

2 - Ä t h y l b e n z o [ b ] f u r a n   in   G e g e n w a r t   von  9 ,4   g  A l u m i n i u m -  

c h l o r i d   a l s   f a r b l o s e s   b i s   s c h w a c h   g e l b e s   v i s k o s e s   ö l .  

B e i s p i e l   3 :  

2 - Ä t h y l - 3 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 5 - m e t h y l -  

b e n z o [ b ] f u r a n  

e r h ä l t   man  a n a l o g   d e r   in   B e i s p i e l   1  a n g e g e b e n e n   V o r s c h r i f t  

aus   10  g  4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l c h l o r i d   und  6 ,2   g  2 -  



Ä t h y l - 5 - m e t h y l b e n z o [ b ] f u r a n   in   G e g e n w a r t   von   1 1 , 4   g  A l u m i -  

n i u m c h l o r i d .   F a r b l o s e   K r i s t a l l e   vom  Schmp .   1 4 7 °  -   150°  C 

( a u s   M e t h a n o l ) .  

B e i s p i e l   4 :  

2 - Ä t h y l - 5 - c h l o r - 3 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) -  

b e n z o [ b ] f u r a n  

e r h ä l t   man  a n a l o g   d e r   in   B e i s p i e l   1  a n g e g e b e n e n   V o r s c h r i f t  

a u s   10  g  4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l c h l o r i d   und  7 , 0 6   g  2 -  

Ä t h y l - 5 - c h l o r b e n z o [ b ] f u r a n   i n   G e g e n w a r t   von   1 1 , 4   g  A l u m i -  

n i u m c h l o r i d .   F a r b l o s e   K r i s t a l l e ,   Schmp.   1 3 0 °  -   133°  C .  

B e i s p i e l   5 :  

3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l b e n z o [ b ] f u r a n  

e r h ä l t   man  a n a l o g   d e r   i n   B e i s p i e l   1  a n g e g e b e n e n   V o r s c h r i f t  

aus   10 ,1   g  4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l c h l o r i d   und  5 , 8   g  2 -  

M e t h y l b e n z o [ b ] f u r a n   i n   G e g e n w a r t   von   1 1 , 4   g  A l u m i n i u m -  

. c h l o r i d .   Nach   V e r d a m p f e n   d e s   E x t r a k t i o n s m i t t e l s   r ü h r t   m a n  

d e n   R ü c k s t a n d   u n t e r   D i i s o p r o p y l ä t h e r   und  f i l t r i e r t   d e n  

F e s t s t o f f   ab .   F a r b l o s e   K r i s t a l l e ,   Schmp .   183°  C  ( a u s  

M e t h a n o l ) .  

B e i s p i e l   6 :  

2 - Ä t h y l - 3 - ( 4 - c h l o r - 3 - m e t h y l s u l f a m o y l b e n z o y l ) -  

b e n z o [ b ] f u r a n  

e r h ä l t   man  a n a l o g   d e r   in   B e i s p i e l   1  a n g e g e b e n e n   V o r s c h r i f t  

aus   1 0 , 7   g  4 - C h l o r - 3 - m e t h y l s u l f a m o y l b e n z o y l c h l o r i d   u n d  

6 , 4   g  2 - Ä t h y l b e n z o [ b ] f u r a n   a l s   a m o r p h e n   F e s t s t o f f  v o m   E r -  

w e i c h u n g s p u n k t   63°  C .  

B e i s p i e l   7 :  

2 - Ä t h y l - 3 - ( 4 - b r o m - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n  

e r h ä l t   nian  a n a l o g   d e r   i n   B e i s p i e l   1  a n g e g e b e n e n   V o r s c h r i f t  



aus  1 0 , 9   g  4 - B r o m - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l c h l o r i d   und  6  g  2 - Ä t h y l -  
b e n z o [ b ] f u r a n   in   G e g e n w a r t   von  11 ,7   g  A l u m i n i u m c h l o r i d .  

F a r b l o s e   K r i s t a l l e ,   Schmp.   2 0 2 °  -   206°  C  ( Ä t h e r ) .  

B e i s p i e l   8 :  

2 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n  

a)  2 - ( 4 - C h l o r - 3 - n i t r o b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n  

Z u  e i n e r   N a t r i u m m e t h y l a t l ö s u n g ,   d a r g e s t e l l t   aus   3 , 1 3   g  
N a t r i u m   und  170  ml  M e t h a n o l , t r o p f t   man  u n t e r   N 2 - S c h u t z  
r a s c h   1 6 , 6   g  S a l i c y l a l d e h y d ,   d e s t i l l i e r t   s o d a n n   das   L ö -  

s u n g s m i t t e l   ab  und  s c h l ä m m t   den  R ü c k s t a n d   in  150  ml  w a s -  

s e r f r e i e m   T o l u o l   a u f .   Zu  dem  G e m i s c h   g i b t   man  38  g  2-- 

B r o m - 4 ' - c h l o r - 3 ' - n i t r o a c e t o p l a e n o n   in   100  ml  T o l u o l   u n t e r  

R ü h r u n g   zu  und  k o c h t   a n s c h l i e s s e n d   3  S t u n d e n   am  R ü c k -  

f l u s s k ü h l e r .   Nach  dem  S t e h e n l a s s e n   b e i   R a u m t e m p e r a t u r  

ü b e r   N a c h t   d e s t i l l i e r t   man  das   L ö s u n g s m i t t e l   ab  u n d  

k r i s t a l l i s i e r t   den  R ü c k s t a n d   aus   Ä t h a n o l   um.  H e l l g e l b e  

K r i s t a l l e ,   S c h m p .  1 3 2 °   C .  

b)  2 - ( 3 - A m i n o - 4 - c h l o r b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n  

3 7  g   2 - ( 4 - C h l o r - 3 - n i t r o b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n   w e r d e n  

u n t e r   R ü h r u n g   in   e i n e r   M i s c h u n g   aus   500  ml  5 0 % i g e r  

w ä s s r i g e r   E s s i g s ä u r e ,   250  ml  Ä t h a n o l   und  90  g  g e p u l -  

v e r t e r   N i c k e l - A l u m i n i u m - L e g i e r u n g   ( 1  :   1)  4  S t u n d e n   am 

R ü c k f l u s s k ü h l e r   g e k o c h t .   Nach  F i l t r a t i o n   des   M e t a l l p u l -  

v e r s   d e s t i l l i e r t   man  d a s   L ö s u n g s m i t t e l   a b ,  v e r s e t z t   d e n  

-  R ü c k s t a n d   m i t   W a s s e r   und  e x t r a h i e r t  m i t   E s s i g s ä u r e ä t h y l - -  

e s t e r .   Nach  V e r t r e i b e n   des   L ö s u n g s m i t t e l s   e r h ä l t   m a n  

f a r b l o s e   K r i s t a l l e   vom  Schmp.   137°  C  ( aus   I s o p r o p a n o l ) ;  

c)  2 - ( 4 - C h l o r - 3 - c h l o r s u l f o n y l b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n  

3  g  2 - ( 3 - A m i n e - 4 - c h l o r b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n   w e r d e n   i n  

10  ml  E i s e s s i g   und  5  ml  H2O  a u f g e s c h l ä m m t - u n d   s o d a n n  

m i t   10  ml  k o n z .   S a l z s ä u r e   v e r s e t z t .   Be i   0°  b i s   5°  C 

t r o p f t   man  u n t e r   R ü h r u n g   e i n e   L ö s u n g   von  1  g  N a t r i u m -  

n i t r i t   in   4  ml  W a s s e r   u n t e r   d i e   O b e r f l ä c h e .   Das  R e a k -  



t i o n s g e m i s c h   w i r d   s o d a n n   p o r t i o n s w e i s e   in   e i n e   M i s c h u n g  
a u s   2 , 3   g  C u C l 2   x  2  H20  in   70  ml  S O 2 - g e s ä t t i g t e   E i s e s -  
s i g l ö s u n g   e i n g e t r a g e n   und  n a c h   20  M i n u t e n   R ü h r u n g   d a s  
V o l u m e n   m i t   W a s s e r   v e r d o p p e l t .   Man  r ü h r t   45  M i n u t e n  
n a c h ,   f i l t r i e r t   d i e   K r i s t a l l e  a b   und  t r o c k n e t .  
S c h m p .   131°  C  ( Z e r s . )  

d)  2 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n  
3 , 3   g  2 - ( 4 - C h l o r - 3 - c h l o r s u l f o r s y l b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n  

w e r d e n   in   19  ml  2 5 % i g e   w ä s s r i g e   A m m o n i a k l ö s u n g   e i n g e -  
t r a g e n   und  n a c h   S t e h e n l a s s e n   ü b e r   N a c h t   d i e   F l ü s s i g -  
k e i t   a b d e s t i l l i e r t .   Nach   Z u g a b e   von   W a s s e r   s t e l l t   m a n  
m i t   v e r d ü n n t e r   HC1  a u f   pH  6,  r ü h r t   30  M i n u t e n   n a c h   u n d  
k r i s t a l l i s i e r t   a u s   w e n i g   E i s e s s i g .   F a r b l o s e   K r i s t a l l e ,  
S c h m p .   181°   C .  

B e i s p i e l   9 :  

3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l )  

5 ,1   g  g e p u l v e r t e s   
4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l c h l o r i d  w e r -  

den   in   e i n e   L ö s u n g   aus   3  g  B e n z o [ b ] t h i o p h e n   in   50  ml  w a s -  
s e r f r e i e m   T o l u o l   e i n g e t r a g e n   und  a n s c h l i e s s e n d   u n t e r   R ü h -  

r u n g   m i t   12  g  T i t a n t e t r a c h l o r i d   v e r s e t z t .   Man  r ü h r t  

15  Min .   b e i   R a u m t e m p e r a t u r ,   e r h i t z t   s o d a n n   e t w a   15  M i n u -  

t e n   zum  S i e d e n ,   k ü h l t   ab  und  g i e s s t   a u f   e i n e   W a s s e r - E i s - -  

S u s p e n s i o n .   Nun  e x t r a h i e r t   man  m i t   70  ml  E s s i g e s t e r ,  

t r e n n t   d i e   o r g a n i s c h e   P h a s e   ab  und  r ü h r t   d i e s e   5  S t u n d e n  

m i t   e i n e r   w ä s s r i g e n   N a t r i u m b i c a r b o n a t l ö s u n g   vom  pH  8 , 5 .  

Nach   A b t r e n n e n   d e r   o r g a n i s c h e n   P h a s e   und  d e r e n  T r o c k n u n g  

ü b e r   M a g n e s i u m s u l f a t   w i r d   d a s   L ö s u n g s m i t t e l   a b d e s t i l l i e r t  

und   d e r   R ü c k s t a n d  u n t e r   T o l u o l   z u r   K r i s t a l l i s a t i o n   g e -  

b r a c h t .   Schmp .   1 5 4 °  -   156°  C .  

B e i s p i e l   1 0 :  

3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l i n d o l  

a)  2 , 5   g  4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l c h l o r i d   w e r d e n   i n  

25  ml  D i c h l o r ä t h a n   a u f g e s c h l ä m m t   und  p o r t i o n s w e i s e   u n -  



t e r   R ü h r u n g   zu  e i n e r   S u s p e n s i o n   von  2 ,7   g  A l u m i n i u m -  

c h l o r i d   in   25  ml  D i c h l o r ä t h a n   g e g e b e n ,   w o b e i  d i e   T e m -  

p e r a t u r   d u r c h   A u s s e n k ü h l u n g   z w i s c h e n   - 1 0 °   C  und  0°  C 

g e h a l t e n   w i r d .   Die   e r h a l t e n e   k l a r e   L ö s u n g   r ü h r t   m a n  

1  S t u n d e   b e i   +5°  C,  e r w ä r m t   s o d a n n   a u f   30°  C  und  g i b t  

s o d a n n   e i n e   L ö s u n g   von  1 ,3   g  2 - M e t h y l i n d o l   in   25  ml  D i -  

c h l o r ä t h a n   zu ,   w o b e i   d i e   T e m p e r a t u r   z w i s c h e n   30°  u n d  

40°  C  g e h a l t e n   w i r d .   Die   R e a k t i o n s m i s c h u n g   w i r d   a u f   e t -  

w a  1 0 °   C  g e k ü h l t ,   s o d a n n   m i t   E i s w a s s e r   z e r s e t z t   u n d  

z w e i m a l   m i t   E s s i g e s t e r   e x t r a h i e r t .   Die  v e r e i n i g t e n   o r -  

g a n i s c h e n   P h a s e n   r ü h r t   m a n  8   S t u n d e n   m i t   w ä s s r i g e r   N a -  

t r i u m b i c a r b o n a t l ö s u n g   vom  pH  8  -   9,  w ä s c h t   d i e s e   m i t  

W a s s e r ,   t r o c k n e t   ü b e r   N a t r i u m s u l f a t   und  v e r t r e i b t   d a s  

L ö s u n g s m i t t e l   u n t e r   v e r m i n d e r t e m   D r u c k .   Der  R ü c k s t a n d  

w i r d   m i t   D i i s o p r o p y l ä t h e r   g e r ü h r t   und  d e r   k r i s t a l l i n e  

F e s t s t o f f   a b f i l t r i e r t .   Schmp.   2 5 8 °  -   260°  C .  

b)  3,1  g  4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o e s ä u r e - N , N - d i m e t h y l a m i d ,  

d a r g e s t e l l t   aus   4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l c h l o r i d   u n d  

w ä s s r i g e r   D i m e t h y l a m i n l ö s u n g   (Schmp.   143°  C)  w e r d e n   z u -  

sammen  m i t   0 ,8   g  2 - M e t h y l i n d o l   und  0 ,7   ml  P h o s p h o r -  

o x i c h l o r i d   u n t e r   R ü h r u n g   und  A u s s c h l u s s   von  L u f t f e u c h -  

t i g k e i t   ü b e r   2  S t u n d e n   a u f   80°  C  e r h i t z t .   Man  s t e l l t  

m i t   2N  NaOH  a l k a l i s c h ,   r ü h r t   40  S t u n d e n   b e i   R a u m t e m p e -  

r a t u r ,   b r i n g t   s o d a n n   a u f   pH  7  b i s   8  und  f i l t r i e r t   d i e  

K r i s t a l l e   ab .   Schmp.   2 5 7 °  -   260°  C .  

c)  In  e i n e   L ö s u n g   von  10  g  4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n o n i t r i l ,  

d a r g e s t e l l t   d u r c h   R ü c k f l u s s   von  4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l -  

b e n z a m i d   in   P h o s p h o r o x i c h l o r i d   (Schmp.   199°  C)  u n d  

6 , 0 6   g  2 - M e t h y l i n d o l   in   80  ml  w a s s e r f r e i e n   D i ä t h y l e n -  

g l y k o l d i m e t h y l ä t h e r   l e i t e t   man  5  S t u n d e n   b e i   1 5 °  -  2 0 °   C 

e i n e n   S t r o m   C h l o r w a s s e r s t o f f g a s   e i n   und  l ä s s t   das   G e -  

m i s c h   72  S t u n d e n   b e i   1 0 °  -   15°  C  s t e h e n .   D u r c h   E i n g i e s -  

. s en   des   R e a k t i o n s g e m i s c h e s   in   E s s i g e s t e r   s c h e i d e t   s i c h  

d a s   4 ' - C h l o r - 3 ' - s u l f a m o y l p h e n y l - 2 - m e t h y l - 3 - i n d o l y l -  

k e t o n i m i n - h y d r o c h l o r i d   k r i s t a l l i n   ab .   Schmp.   320°  C .  



9  g   K e t o n i m i n - h y d r o c h l o r i d   w e r d e n   in   100  ml  h e i s s e m  

W a s s e r   g e l ö s t ,   n a c h   Z u g a b e   von   w ä s s r i g e m   A m m o n i a k  u n t e r  

R ü h r u n g   b e i   5 0 °  -   60°  C  h y d r o l y s i e r t   und  das   k r i s t a l l i -  

ne  3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l i n d o l   a b f i l -  

t r i e r t .   Schmp .   2 5 2 °  -   257°  C .  

d)  Zu  e i n e r   L ö s u n g   von  M e t h y l m a g n e s i u m j o d i d ,   d a r g e s t e l l t  

aus   3 , 2 8   g  M a g n e s i u m s p ä n e n   i n   80  m l  w a s s e r f r e i e m  Ä t h e r  

u n d   2 2 , 5   g  M e t h y l j o d i d ,   f ü g t   man  r a s c h   e i n e   L ö s u n g   v o n  

17  g  2 - M e t h y l i n d o l   in   200  ml  T e t r a h y d r o f u r a n   und  e r -  

h i t z t   c a .   15  M i n u t e n   zum  R ü c k f l u s s .   S o d a n n   l ä s s t   m a n  

r a s c h   e i n e   L ö s u n g   von  1 5 , 7 5   g  4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n -  

z o y l c h l o r i d   in   100  ml  T e t r a h y d r o f u r a n   z u f l i e s s e n ,   e r -  

h i t z t   w e i t e r e   14  S t u n d e n   am  R ü c k f l u s s k ü h l e r ,   k ü h l t   a b  

und  g i e s s t   in   e i n e   L ö s u n g   aus   20  g  A m m o n i u m c h l o r i d   i n  

200  ml  W a s s e r .   Nach  Z u g a b e   von  350  ml  E s s i g e s t e r  r ü h r t  

man  10  M i n u t e n ,   f i l t r i e r t   d a s   in   h o m o g e n e   G e m i s c h   ü b e r  

e i n e   K l ä r s c h i c h t ,   t r e n n t   s o d a n n   d i e   o r g a n i s c h e   P h a s e  

ab  und  t r o c k n e t   n a c h   e i n m a l i g e m   W a s c h e n   m i t   W a s s e r  ü b e r  

M a g n e s i u m s u l f a t .   Nach   dem  V e r d a m p f e n   des   L ö s u n g s m i t t e l s  

s u s p e n d i e r t   man  den   k r i s t a l l i n e n   R ü c k s t a n d   in   D i i s o p r o -  

p y l ä t h e r   und   f i l t r i e r t   d i e   K r i s t a l l e   ab .   Schmp.   2 5 5 °  -  

259°  C .  

e)  Die   n a c h   den   M e t h o d e n   a)  b i s   d)  d a r g e s t e l l t e n   P r o b e n  

d e s   3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l i n d o l s   z e i -  

gen   i d e n t i s c h e   I R - S p e k t r e n   und  d e p r e s s i o n s l o s e   M i s c h -  

s c h m e l z p u n k t e .  

B e i s p i e l   1 1 :  

3 - ( 4 - C h l o r - 3 - m e t h y l s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l i n d o l  

e r h ä l t   man  a n a l o g   d e r   in   B e i s p i e l   10  a)  a n g e g e b e n e n   V o r -  

s c h r i f t   aus   2 , 6 8   g  4 - C h l o r - 3 - m e t h y l s u l f a m o y l b e n z o y l -  

c h l o r i d   und  1 ,3   g  2 - M e t h y l i n d o l   i n   G e g e n w a r t   von   2 ,7   g  

A l u m i n i u m c h l o r i d   i n   D i c h l o r ä t h a n .   F a r b l o s e   K r i s t a l l e ,  

Schmp .   246°  C .  



B e i s p i e l   12:  . 

3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 , 5 - d i m e t h y l i n d o l  

e r h ä l t   man  a n a l o g   d e r   in   B e i s p i e l   10  a)  a n g e g e b e n e n   V o r -  

s c h r i f t   aus   10  g  4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l c h l o r i d   u n d  

7 , 8   g  2 , 5 - D i m e t h y l i n d o l   in   D i c h l o r ä t h a n   in   G e g e n w a r t   v o n  

12  g  A l u m i n i u m c h l o r i d .   Schmp.   2 4 8 °  -   250°  C .  

B e i s p i e l   1 3 :  

3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 1 , 2 - d i m e t h y l i n d o l  

e r h ä l t   man  a n a l o g   d e r   in   B e i s p i e l   10  a)  a n g e g e b e n e n   V o r -  

s c h r i f t   aus   10  g  4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l c h l o r i d   u n d  

6 , 5 3   g  1 , 2 - D i m e t h y l i n d o l   in   D i c h l o r ä t h a n   in   G e g e n w a r t   v o n  

12  g  A l u m i n i u m c h l o r i d .   Nach  B e h a n d e l n   m i t   I s o p r o p a n o l   e r -  
h ä l t   man  K r i s t a l l e   vom  Schmp.   2 4 7 °  -   249°  C .  

B e i s p i e l   1 4 :  

2 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e r z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n  

I  a)  8  g  4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o n i t r i l   und  12  g  N i c k e l -  

A l u m i n i u m - L e g i e r u n g   ( 1  :   1)  w e r d e n   in   120  ml  75%iger  

w ä s s r i g e r   A m e i s e n s ä u r e   2  S t u n d e n   am  R ü c k f l u s s k ü h l e r  

g e k o c h t ,   s o d a n n   h e i s s   a b f i l t r i e r t   und  das   u n u m g e s e t z -  
t e   M e t a l l p u l v e r   m e h r f a c h   m i t   h e i s s e m   M e t h a n o l   n a c h g e -  

w a s c h e n .   Nach  dem  E i n e n g e n   v e r s e t z t   man  m i t   W a s s e r  

und  f i l t r i e r t   den   k r i s t a l l i n e n   4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l -  

b e n z a l d e h y d   (Schmp.   1 6 2 °  -   164°  C)  a b .  

.b)   6  g  ( 0 , 0 3   Mol)  2 - B r o m b e n z o [ b [ f u r a n .  w e r d e r  i n   20  ml  D i -  

ä t h y l ä t h e r   g e l ö s t   und  a u f   e i n m a l   zu  e i n e r   au f   - 7 0 °   a b -  

g e k ü h l t e n   L ö s u n g   von  0 , 0 3 3   M o l  n - B u t y l l i t h i u m   i n  

150  ml  w a s s e r f r e i e m   T e t r a h y d r o f u r a n   g e g e b e n .   M a n  r ü h r t  

e t w a   5  M i n u t e n   n a c h   und  g i b t   nun  in  k l e i n e n   P o r t i o n e n  

e i n e   M i s c h u n g   von  2 ,2   g  ( 0 , 0 1   Mol)  4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l -  

b e n z a l d e h y d   in   30  ml  w a s s e r f r e i e m   T e t r a h y d r o f u r a n   z u ,  

w o b e i   d a s   R e a k t i o n s g e m i s c h   b e i   - 4 0 °   b i s   - 7 0 °   C  g e h a l -  

t e n   w i r d .   Man  r ü h r t   20  Min .   b e i   - 4 0 °   C,  r ü h r t   s o d a n n  

30  S t u n d e n   b e i   Z i m m e r t e m p e r a t u r   und  6  w e i t e r e   S t u n d e n  



b e i   +50°  C  und  b e h a n d e l t   d a s   G e m i s c h   a n s c h l i e s s e n d  

u n t e r   E i s k ü h l u n g   m i t   10  ml  e i n e r   g e s ä t t i g t e n   Ammo- 

n i u m c h l o r i d l ö s u n g .   Der  N i e d e r s c h l a g   w i r d   a b f i l t r i e r t ,  

m e h r f a c h   m i t   E s s i g e s t e r   g e w a s c h e n ,   d i e   v e r e i n i g t e n  

o r g a n i s c h e n   P h a s e n   ü b e r   M a g n e s i u m s u l f a t   g e t r o c k n e t  

und  d a s   L ö s u n g s m i t t e l   u n t e r   v e r m i n d e r t e m   D r u c k   v e r -  

d a m p f t .   F a r b l o s e   K r i s t a l l e ,   Z e r s e t z u n g s p u n k t   148°  C .  

c)  1 , 6 9   g  ( 0 , 0 5   Mol)  4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l p h e n y l - 2 ' -  

b e n z o [ b ] f u r a n - c a r b i n o l   w e r d e n   in   40  ml  A c e t o n i t r i l  

g e l ö s t   und  n a c h   Z u g a b e   von  6  g  a k t i v e m   M a n g a n d i o x i d  

60  S t u n d e n   b e i   R a u m t e m p e r a t u r   g e r ü h r t .   Man  f i l t r i e r t  

d a s   a n o r g a n i s c h e   M a t e r i a l   ab ,   w ä s c h t   e i n m a l   m i t  

A c e t o n i t r i l   n a c h ,   e n g t   u n t e r   v e r m i n d e r t e m   D r u c k   e i n  

und  k r i s t a l i s i e r t   den   R ü c k s t a n d   aus   w e n i g   E i s e s s i g  

um.  F a r b l o s e   K r i s t a l l e ,   Schmp .   1 7 0 °  -   172°  C .  

I I )   Zu  e i n e r   w i e   u n t e r   I  b)  d a r g e s t e l l t e n   L ö s u n g   von  2 -  

B e n z o [ b ] f u r y l l i t h i u m   in   T e t r a h y d r o f u r a n   f ü g t   man  e i n e  

M i s c h u n g   aus   2 , 1 6   g  4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o n i t r i l  

in   50  ml  a b s o l .   T e t r a h y d r o f u r a n   und  e r h i t z t   u n t e r  

S t i c k s t o f f s c h u t z   und  g u t e r   R ü h r u n g   18  S t u n d e n   a m R ü c k -  

f l u s s k ü h l e r .   S o d a n n   w i r d   d a s   L ö s u n g s m i t t e l   u n t e r   v e r -  

m i n d e r t e m   D r u c k   a b d e s t i l l i e r t ,   d e r   R ü c k s t a n d   m i t   E i s -  

w a s s e r   v e r s e t z t   und   m i t   2N  HCl  s a u e r   g e s t e l l t .   Man  

r ü h r t   2  S t u n d e n   b e i   R a u m t e m p e r a t u r ,   e x t r a h i e r t   d a s   ö l  

m i t   100  ml  E s s i g e s t e r ,   w ä s c h t   d i e   o r g a n i s c h e   P h a s e  

z w e i m a l  m i t   W a s s e r   und   t r o c k n e t   ü b e r   N a t r i u m s u l f a t .  

Nach   dem  A b d e s t i l l i e r e n   d e s   L ö s u n g s m i t t e l s   u n t e r  v e r -  

m i n d e r t e m   D r u c k   e r h ä l t   man  e i n   s c h w a c h   g e l b e s   Öl ,   d a s  

in   2 0 % i g e r   w ä s s r i g e r   KOH  20  M i n u t e n   b e i   R a u m t e m p e r a -  

t u r   g e r ü h r t   und  s o d a n n   in   e i n e   g u t e   g e r ü h r t e ,   g e s ä t -  

t i g t e ,   w ä s s r i g e   A m m o n i u m c h l o r i d l ö s u n g   g e t r o p f t .   Man  

s a u g t   ab  und  k r i s t a l l i s i e r t   aus   w e n i g   E i s e s s i g   u m .  

F a r b l o s e   K r i s t a l l e ,   Schmp.   1 6 7 °  -   170°  C .  

I I I ,   4  2 - B r o m - 4 ' - c h l o r - 3 ' - s u l f a m o y l a c e t o p h e n o n   w e r d e n  



z u s a m m e n   m i t  1 , 6 3   g  S a l i z y l a l d e h y d  i n   G e g e n w a r t   v o n  
2 ,9   g  u n t e r   w a s s e r f r e i e n   B e d i n g u n g e n   g e m a h l e n e n   K a -  

l i u m c a r b o n a t   2  S t u n d e n   u n t e r   R ü h r u n g   und  u n t e r   A u s -  

s c h l u s s   von  F e u c h t i g k e i t   in   50  ml  w a s s e r f r e i e m   D i m e -  

t h y l f o r m a m i d   a u f   80°  C  g e h a l t e n .   Nach  dem  A b k ü h l e n  

g i e s s t   man  in   e i n   G e m i s c h   aus   E i s w a s s e r   und  ü b e r -  

s c h ü s s i g e r   S a l z s ä u r e ,   e x t r a h i e r t   m i t   E s s i g e s t e r   u n d  

t r o c k n e t   ü b e r   N a t r i u m s u l f a t .   Nach  A b d e s t i l l i e r e n   d e s  

L ö s u n g s m i t t e l s   b r i n g t   man  u n t e r   D i i s o p r o p y l ä t h e r   u n d  

u n t e r   I s o p r o p a n o l   z u r   K r i s t a l l i s a t i o n ,   Schmp.   1 5 2 °  -  

156°  C.  U m k r i s t a l l i s a t i o n   aus   E i s e s s i g   n a c h   K l ä r u n g  
m i t   A k t i v k o h l e   l i e f e r t   f a r b l o s e   K r i s t a l l e   vom  S c h m p .  
1 6 7 °  -   170°  C .  

B e i s p i e l   1 5 :  

2 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 3 - m e t h y l - b e n z o [ b ] t h i o p h e n  

e r h ä l t   man  a n a l o g   d e r   in   B e i s p i e l   1  a n g e g e b e n e n   V o r s c h r i f t  

aus   2 ,5   g  4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l c h l o r i d ,   1,6  g  3 -  

M e t h y l - b e n z o [ b ] t h i o p h e n   und  3  g  A l u m i n i u m c h l o r i d   in   50  m l  

C h l o r b e n z o l .   F a r b l o s e   K r i s t a l l e ,   Schmp.   210°  C .  

B e i s p i e l   1 6 :  

2 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 3 - m e t h y l i n d o l  

e r h ä l t   man  a n a l o g   d e r   in   B e i s p i e l   10  a)  a n g e g e b e n e n   V o r -  

s c h r i f t   aus   1 0 , 0   g  4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l c h l o r i d ,  

5,1  g  3 - M e t h y l i n d o l   in   G e g e n w a r t   von  1 0 , 4   g  A l u m i n i u m -  

c h l o r i d .   F a r b l o s e   K r i s t a l l e   aus   I s o p r o p a n o l ,   Schmp.  205°  C. 

B e i s p i e l   1 7 :  

3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l b e n z o [ b ] f u r a n  

a)  3 - ( 4 - C h l o r - 3 - n i t r o b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l b e n z o / b 7 f u r a n  

4 ,4   g  4 - C h l o r - 3 - n i t r o b e n z o y l c h l o r i d   und  2 ,6   g  2 - M e t h y l -  

b e n z o [ b ] f u r a n   w e r d e n   in   50  ml  C h l o r b e n z o l   g e l ö s t ,   a u f  

0°  C  g e k ü h l t ,  u n d   n a c h   Z u g a b e   von  4  g  w a s s e r f r e i e m   A l u -  

m i n i u m c h l o r i d   1  S t u n d e   b e i   0°  b i s   5°  C  g e r ü h r t .   N a c h  



dem  S t e h e n l a s s e n   ü b e r   N a c h t   b e i   R a u m t e m p e r a t u r   g i e s s t  

man  a u f   E i s w a s s e r ,   e x t r a h i e r t   m i t   m e h r f a c h   E s s i g e s t e r ,  
w ä s c h t   d i e   v e r e i n i g t e n   o r g a n i s c h e n   P h a s e n   m i t  W a s s e r  

und  r ü h r t   i n t e n s i v   m i t   e i n e r   w ä s s r i g e n   N a H C O 3 - L ö s u n g  
(pH  8  -   9)  b i s   zum  V e r s c h w i n d e n   d e r   g e r i n g e n   A n t e i l e  

an  4 - C h l o r - 3 - n i t r o b e n z o y l c h l o r i d .   Man  t r o c k n e t   ü b e r   N a -  

t r i u m s u l f a t ,   d e s t i l l i e r t   das   L ö s u n g s m i t t e l   u n t e r   v e r -  

m i n d e r t e m   D r u c k   ab  und  b r i n g t   den   R ü c k s t a n d   u n t e r  Ä t h e r  

z u r   K r i s t a l l i s a t i o n .   Schmp.   122°  C .  

b)  3 - ( 3 - A m i n o - 4 - c h l o r b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l b e n z o [ b ] f u r a n  

e r h ä l t   m a n  a n a l o g   d e r   i n   B e i s p i e l   8  b)  a n g e g e b e n e n   V o r -  

s c h r i f t   aus   3 , 2   g  3 - ( 4 - C h l o r - 3 - n i t r o b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l -  

b e n z o [ b ] f u r a n   m i t   9 , 6   g  N i c k e l - A l u m i n i u m - L e g i e r u n g  

( 1  :   1 ) .   Schmp.   1 0 3 °  C .  

c)  3 - ( 4 - C h l o r - 3 - c h l o r s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l -  

b e n z o [ b ] f u r a n  

e r h ä l t   man  a n a l o g   d e r   in   B e i s p i e l   8  c)  a n g e g e b e n e n   V o r -  

s c h r i f t   aus   3 - ( 3 - A m i n o - 4 - c h l o r b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l -  

b e n z o [ b ] f u r a n .   F a r b l o s e   K r i s t a l l e ,   Schmp.   138°  C .  

d)  3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l b e n z o [ b ] f u r a n  

e r h ä l t   man  d u r c h   U m s e t z u n g   von  2 ,3   g  3 - ( 4 - C h l o r - 3 -  

c h l o r s u l f o n y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l b e n z o [ b ] f u r a n   in   e i n e r  

M i s c h u n g   aus   20  ml  M e t h a n o l   und  10  ml  w a s s e r f r e i e m  

A m m o n i a k .   Nach   dem  S t e h e n l a s s e n   ü b e r   N a c h t   d e s t i l l i e r t  

man  d a s   L ö s u n g s m i t t e l   ab ,   n i m m t   den   R ü c k s t a n d   i n  W a s s e r  

a u f   und   f i l t r i e r t   ab .   F a r b l o s e   K r i s t a l l e   aus   w e n i g  

Ä t h a n o l ,   Schmp .   1 8 0 °  -   183°  C .  

B e i s p i e l   1 8 :  

2 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 7 - m e t h o x y b e n z o [ b ] f u r a n  

a)  2 - ( 4 - C h l o r - 3 - n i t r o b e n z o y l ) - 7 - m e t h o x y b e n z o [ b ] f u r a n  

2  g   KOH  w e r d e n   in   50  ml  M e t h a n o l   g e l ö s t ,   v e r s e t z t   s o -  

d a n n   m i t   e i n e r   L ö s u n g   aus   5 ,4   g  2 - H y d r o x y - 3 - m e t h o x y -  



b e n z a l d e h y d   und  a n s c h l i e s s e n d  m i t   e i n e r   S u s p e n s i o n   a u s  

10  g  2 - B r o m - 4 ' - c h l o r - 3 ' - n i t r o a c e t o p h e n o n   in  75  ml  M e -  

t h a n o l .   Man  k o c h t   6  S t u n d e n   am  R ü c k f l u s s k ü h l e r ,   r ü h r t  

ü b e r   N a c h t   b e i   R a u m t e m p e r a t u r   und  s a u g t   d i e   K r i s t a l l e  

ab .   Schmp.   136°  C  (aus   E s s i g e s t e r ) .  

b)  2 - ( 3 - A m i n o - 4 - c h l o r b e n z o y l ) - 7 - m e t h o x y b e r z o [ b ] f u r a n  

e r h ä l t   man  a n a l o g   d e r   in   B e i s p i e l   8  b)  a n g e g e b e n e n   V o r -  

s c h r i f t   aus   2 , 2   g  2 - ( 4 - c h l o r - 3 - n i t r o b e n z o y l - 7 - m e t h o x y -  

b e n z o [ b ] f u r a n   u n d  6 , 6   g  N i c k e l - A l u m i n i u m - L e g i e r u n g  

( 1  :   1 ) .   F a r b l o s e   K r i s t a l l e ,   S c h m p .  1 8 0 °   C ( a u s   Ä t h a n o l ) .  

c)  2 - ( 4 - C h l o r - 3 - c h l o r s u l f o n y l b e n z o y l ) - 7 - m e t h o x y -  

b e n z o [ b ] f u r a n  

e r h ä l t   man  a n a l o g   d e r   in   B e i s p i e l   8  c)  a n g e g e b e n e n   V o r -  

s c h r i f t   aus   2 - ( 3 - A m i n o - 4 - c h l o r b e n z o y l ) - 7 - m e t h o x y -  

b e n z o [ b ] f u r a n .   Schmp.   1 4 3 °  -   145°  C .  

d)  2 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 7 - m e t h o x y -  

b e n z o [ b ] f u r a n  

e r h ä l t   man  a n a l o g   d e r   in   B e i s p i e l   8  d)  a n g e g e b e n e n   V o r -  

s c h r i f t   aus   2 - ( 4 - C h l o r - 3 - c h l o r s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 7 -  

m e t h o x y b e n z o [ b ] f u r a n   und  2 5 % i g e r   w ä s s r i g e r   A m m o n i a k l ö -  

s u n g .   Schmp.   1 6 7 °  -   171°  C .  

B e i s p i e l   1 9 :  

3 - ( 4 - C h l o r - 3 - m e t h y l s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l -  

b e n z o [ b ] f u r a n  

e r h ä l t   man  d u r c h   B e h a n d l u n g   von  4 ,5   g  3 - ( 4 - C h l o r - 3 - c h l o r -  

s u l f o n y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l b e n z o [ b ] f u r a n   m i t   e i n e m   G e m i s c h  

aus   20  ml  M e t h a n o l   und  30  ml  4 0 % i g e r   w ä s s r i g e r   M e t h y l -  

a m i n l ö s u n g   ü b e r   12  S t u n d e n   b e i   R a u m t e m p e r a t u r ,   a n s c h l i e s -  

s e n d e m   A b d a m p f e n   des   L ö s u n g s m i t t e l s ,   Z u g a b e   von  W a s s e r  

und  F i l t r a t i o n   d e r   K r i s t a l l e .   Schmp.   146°  C .  



B e i s p i e l   2 0 ;  

3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l b e n z o [ b ] t h i o p h e n  

e r h a l t   man  a n a l o g   d e r   in   B e i s p i e l   10  a)  a n g e g e b e n e n   V o r -  

s c h r i f t   a u s   4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l c h l o r i d   und  2 -  

M e t h y l b e n z o [ b ] t h i o p h e n   in   D i c h l o r ä t h a n   in   G e g e n w a r t   v o n  

A l u m i n i u m c h l o r i d .  



1.  V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   I  

w o r i n   R1  W a s s e r s t o f f ,   H a l o g e n ,   A l k y l   m i t   1  b i s   3  C -  

A t o m e n , M e t h o x y   o d e r   Ä t h o x y ,   R2  und  R3  g l e i c h   o d e r   v e r -  

s c h i e d e n   s e i n   k ö n n e n  u n d   W a s s e r s t o f f   o d e r   A l k y l   m i t  

1  b i s   4  C - A t o m e n ,   X  e i n   H a l o g e n a t o m ,   M e t h y l   o d e r   T r i -  

f l u o r m e t h y l   und  Y  S a u e r s t o f f ,   S c h w e f e l   o d e r   NR4  b e d e u -  

t e n ,   w o b e i   R4  f ü r   W a s s e r s t o f f   o d e r   A l k y l   m i t   1  b i s   4 

C - A t o m e n   s t e h t .  

2.  2 - Ä t h y l - 3 - ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n .  

3.  3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l b e n z o [ b ] f u r a n .  

4.  3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l i n d o l .  

5.  3 - ( 4 - C h l o r - 3 - m e r h y l s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l i n d o l .  

6.  2 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - b e n z o [ b ] f u r a n .  

7.  2 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 7 - m e t h o x y - b e n z o [ b ] f u r a n .  

8.  3 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 2 - m e t h y l b e n z o [ b ] t h i o -  

p h e n .  

9.  2 - ( 4 - C h l o r - 3 - s u l f a m o y l b e n z o y l ) - 3 - m e t h y l b e n z o [ b ] t h i o -  

p h e n .  

10.  V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   von  V e r b i n d u n g e n   g e m ä s s   A n -  

s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s   m a n  

a)  V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   I I  



w o r i n   R3  und  X  d i e   a n g e g e b e n e   B e d e u t u n g   b e s i t z e n   u n d  

A  f ü r   H a l o g e n ,   A c y l o x y ,   H y d r o x y   o d e r   NR2  s t e h t   und  R 

W a s s e r s t o f f ,   n i e d e r e s   A l k y l   o d e r   P h e n y l   b e d e n t e t ,  m i t  

e i n e r   h e t e r o c y c l i s c h e n   V e r b i n d u n g   d e r   a l l g e m e i n e n  

F o r m e l   I I I ,  

w o r i n   R1,  R2  u n d  Y   d i e   a n g e g e b e n e   B e d e u t u n g   b e s i t -  

z e n ,   i n   G e g e n w a r t   e i n e r   L e w i s - S ä u r e   o d e r   P r o t o n e n -  

s ä u r e   u m s e t z t ,  

b)  V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   I V  

w o r i n   R1,  R2,  X  und   Y  d i e   a n g e g e b e n e   B e d e u t u n g   b e -  

s i t z e n   und   Hal   f ü r   H a l o g e n   s t e h t ,   m i t   e i n e m   Amin  d e r  

a l l g e m e i n e n   F o r m e l   V 

w o r i n   R3   d i e   a n g e g e b e n e   B e d e u t u n g   h a t ,   u m s e t z t   o d e r .  

c)  V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   V I  



w o r i n   R1  b i s   R3,  A,  X  und  Y  d i e   a n g e g e b e n e   B e d e u -  

t u n g   b e s i t z e n ,   m i t   e i n e m   O x i d a t i o n s m i t t e l   b e h a n d e l t ,  

d)  V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   V I I  

w o r i n   R1  b i s   R3,  X  und  Y  d i e   o b i g e   B e d e u t u n g   h a b e n ,  

g e g e b e n e n f a l l s   in   Form  i h r e r   S ä u r e a d d i t i o n s s a l z e  

d e r   H y d r o l y s e   u n t e r w i r f t ,  

e)  V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   V I I I  

w o r i n   R1  b i s   R2  d i e   a n g e g e b e n e   B e d e u t u n g   b e s i t z e n ,  

M  f ü r   L i ,   MgHal ,   C d H a l ,   H g H a l ,   of  HgOCOCH3  s t e h t ,  

und  Y  n e b e n   d e r   a n g e g e b e n e n   B e d e u t u n g   a u c h   d i e j e -  

n i g e   von   N M  b e s i t z e n   k a n n ,  

m i t   V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   I I   u m s e t z t ,  

w o r i n   A  n e b e n   d e r   a n g e g e b e n e n   B e d e u t u n g   a u c h   f ü r  

e i n e n   2 - M e r c a p t o p y r i d y l r e s t  s t e h e n   k a n n ,  

o d e r  

f)  V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   I X  



c y c l i s i e r t   und   g e g e b e n e n f a l l s   d i e   n a c h   a)  b i s   f)  e r -  

h a l t e n e n   V e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   I , w o r i n  
R 3   W a s s e r s t o f f   b e d e u t e t ,   a n s c h l i e s s e n d   a l k y l i e r t .  

11.  P h a r m a z e u t i s c h e   P r ä p a r a t e   m i t   u r i k o s u r i s c h e r ,   h y p o u r i -  

k ä m i s c h e r   und  s a l i d i u r e t i s c h e r   W i r k u n g ,   b e s t e h e n d   a u s  

bzw.   e n t h a l t e n d   e i n e   V e r b i n d u n g   g e m ä s s   A n s p r u c h   1 .  

12.  V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   p h a r m a z e u t i s c h e r   P r ä p a r a t e  

m i t   u r i k o s u r i s c h e r ,   h y p o u r i k ä m i s c h e r   und  s a l i d i u r e t i -  

s c h e r   W i r k u n g ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s   man  e i n e  

V e r b i n d u n g   g e m ä s s   A n s p r u c h   1  g e g e b e n e n f a l l s   m i t   p h a r -  

m a z e u t i s c h e n   T r ä g e r n   u n d / o d e r   S t a b i l i s a t o r e n   in   e i n e  

f ü r   t h e r a p e u t i s c h e   Zwecke   g e e i g n e t e   A n w e n d u n g s f o r m  

b r i n g t .  

13.  V e r w e n d u n g   von  V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m a l   I  z u r   S e n k u n g  

d e s   H a r n s ä u r e s p i e g e l s   d e s   B l u t e s   und  z u r  B e k ä m p f u n g  

d e s   B l u t h o c h d r u c k s .  
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