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N-Сульфинилтрифторметансульфонамид реагирует с сукцинилхлоридом, образуя с высоким выходом 
1-[(трифторметил)сульфонил]пирролидин-2,5-дион, строение которого доказано методом РСА. Послед-
ний раскрывается этанолом в мягких условиях селективно по связи C–N с образованием (1E)-4-эток-
си-4-оксо-N-[(трифторметил)сульфонил]бутанимидиновой кислоты.
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N-Сульфиниламины (RNSO) реагируют с кар- 
бонильными соединениями с выделением SO2 
и широко используются в органическом синте-
зе [1–3]. В настоящей работе, продолжая иссле-
дования в области химии трифламида и его про- 
изводных, мы изучили взаимодействие N-сульфи- 
нилтрифторметансульфонамида 1 с сукцинилхло-
ридом 2.

Реакция N-сульфинилтрифторметансульфон- 
амида 1 с сукцинилхлоридом 2 в хлористом ме-

тилене (хлороформе) при комнатной температуре 
приводит к образованию 1-[(трифторметил)суль-
фонил]пирролидин-2,5-диона 3 (схема 1).

ЯМР мониторинг позволяет заключить, что ре-
акция протекает через промежуточное образова-
ние моноаддукта А, о чем свидетельствует нали-
чие в спектре ЯМР 1Н реакционной смеси, помимо 
синглета групп CH2 соединения 3, сигнала двух 
диастереотопных групп CH2 в области 2.6–2.7 м.д. 
в соотношении ~ 1:4. В спектре ЯМР 19F присут-
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ствуют сигналы –76.94 и –77.38 м.д. Последний, 
по-видимому, относится к аддукту А, поскольку 
по своему значению он близок к сигналу исходно-
го N-сульфинилтрифламида 1 (–77.34 м.д.).

При длительном стоянии из раствора выпада-
ют кристаллы конечного продукта 3. Его строение 
подтверждено методами ИК, ЯМР спектроскопии, 
элементного анализа и доказано методом РСА. ИК 
спектр соединения 3 содержит интенсивную по-
лосу νC=O 1773 см–1, практически совпадающую с 
полосой 1771 см–1 в сукцинимиде. Симметричная 
структура 3 подтверждается наличием в спек-
тре ЯМР 1H одного сигнала CH2 при 2.89 м.д., 
сдвинутого в сильное поле на ~ 0.4 м.д. относи-
тельно сигнала CH2 в сукцинилхлориде 2. В спек-
тре ЯМР 13С сигнал CH2 при 29.9 м.д. сдвинут 
в слабое поле на ~ 10 м.д. относительно сигнала 
CH2 в соединении 2. Сигнал карбонильного угле-
рода в продукте 3 при 170 м.д. совпадает с соот-
ветствующими сигналами у смешанных имидов 
карбоновых и трифторметансульфоновой кислот 
CF3SO2NHC(O)R. Такое же совпадение наблюда-
ется и для сигналов CF3 при –76 м.д. в спектрах 

ЯМР 19F [4, 5]. Молекулярная структура продук- 
та 3 и избранные геометрические параметры при-
ведены на рис. 1.

Недавно описано раскрытие пирролидинового 
кольца в тозильном аналоге соединения 3 (схема 2) 
путем селективного расщепления связи C–N под 
действием различных реагентов в присутствии 
аллилбромида [6]. При действии спиртов (R' = Et, 
i-Pr, All, CH≡CCH2, 80°С, 8 ч) образуются соответ-
ствующие эфиры 4-(тозиламино)-4-оксобутановой 
кислоты. В случае продукта 3, аналогичное рас-
крытие цикла под действием этанола гладко проте-
кает уже при комнатной температуре, давая (1E)-
4-этокси-4-оксо-N-[(трифторметил)сульфонил]бу- 
танимидиновую кислоту 4 с выходом, близким к 
количественному (схема 2).

Соединение 4 представляет собой кристалли-
ческое вещество с т.пл. 57–60°С. Его строение до-
казано методами ИК, ЯМР спектроскопии и эле-
ментного анализа. ИК спектр содержит полосы 
поглощения νC=O при 1713 и νC=N при 1586 см–1. 
В спектре ЯМР 1Н в CDCl3 присутствует уширен-
ный сигнал OH при ~ 11 м.д., два триплета несим-
метричного фрагмента –CH2–CH2–, квартет CH2 и 
триплет CH3 групп с соответствующими констан-
тами. В спектре ЯМР 13С, помимо двух сигналов 
групп CH2 при 28.98 и 30.09 м.д. и двух сигналов 
при 177.10 и 177.90 м.д., отвечающих атомам угле-
рода азометиновой и карбонильной групп, сдвину-
тых в слабое поле относительно сигнала С=О в ис-
ходном 2, присутствует два сигнала этокси группы 
(13.20 и 67.24 м.д.). Наличие сигнала ОН группы 
в спектре ЯМР 1Н указывает на существование 
продукта 4 в иминной форме (TfN=C–OH), а не в 
амидной (TsNH–C=O), как утверждалось в работе 
[6] (схема 2).

1-[(Трифторметил)сульфонил]пирролидин- 
2,5-дион (3). Смесь 0.155 г (1 ммоль) сукци-
нилхлорида и 0.20 г (1.02 ммоль) соединения 1 в 
4 мл хлористого метилена или хлороформа пере-
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Рис. 1. Молекулярная структура соединения 3 (ORTEP, 
20% тепловые эллипсоиды). Некоторые длины свя-
зей (Å) и углы (град): С1–С3 1.507(5), С1–С2 1.498(5), 
С2–О2 1.188(4), N1–S1 1.653(2), S1–O3 1.413(2), S1–C4 
1.836(3), C4–F1 1.311(4), N1–S1–C4 103.1(1), O4–S1–O3 
121.6(1), N1–C2–O2 123.5(3), C2–C1–C3 107.4(2), 
C2–N1–S1–C4 93.4(2)
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мешивали при комнатной температуре в течение 
10 ч, выдерживали еще 16 ч, затем упаривали до-
суха. Выход 0.20 г (90%), т.пл. 117°С. ИК спектр, 
ν, cм–1: 3007, 2951, 1773, 1425, 1215, 1179, 1131, 
1071, 1010, 938, 814, 670, 606, 576, 525. Спектр 
ЯМР 1Н (CD3CN), δ, м.д.: 2.89 c (2H, CH2). Спектр 
ЯМР 13С (CD3CN), δ, м.д.: 29.92 (СН2), 123.21 к 
(СF3, 1JCF 321.8 Гц), 171.79 (C=O). Спектр ЯМР 
19F (CD3CN), δ, м.д.: –76.97. Найдено, %: С 25.49; 
Н 1.83; N 6.00; S 13.63. C5H4F3NO4S. Вычислено, 
%: С 25.98; Н 1.74; N 6.06; S 13.87.

Рентгеноструктурный анализ соединения 3 вы-
полнен на дифрактометре Bruker D8 Venture при T 
293 K, MoKα-излучение (λ 0.71073 Å), сканирова-
ние по углам ϕ и ω. Структура решена и уточнена 
прямым методом с помощью программного ком-
плекса SHELX [7]. Поглощение излучения веще-
ством учитывали с помощью программы SADABS. 
Кристаллографические данные соединения 3 де-
понированы в Кембриджскую базу структурных 
данных (www.ccdc.cam.ac.uk/data_request/cif), 
CCDC 2162755.

РСА соединения 3. C5H4F3NO4S, М 231.15, бе-
лые призмовидные кристаллы, 0.18×0.23×0.25 мм. 
Ромбическая сингония, пространственная группа 
Fdd2; θмин/θмакс 2.68/30.16; a 17.040(1), b 22.105(2), 
c 9.192(1) Å; α = β = γ = 90°, V 3462.2(4) Å3, Z 16, 
dвыч 1.774 г/см3, F(000) 1856; μ 0.414 мм–1; 22292 
отражений, из них 2552 независимых; 127 уточняе-
мых параметров; R 3.45, Rw (по всем накоплениям) 
0.085; критерий согласия по F2 1.043; Δρмакс/Δρмин 
0.181/–0.326 e/Å3; весовая схема w = [σ2 (F0

2) + 
(0.0473P)2 + 1.3723P]–1, где P = (F0

2 + 2Fc2)/3.

(1E)-4-Этокси-4-оксо-N-[(трифторметил)су- 
льфонил]бутанимидиновая кислота (4). Смесь 
0.052 г (0.252 ммоль) соединения 3 в 2 мл этанола 
перемешивали при комнатной температуре в тече-
ние 8 ч, выдерживали еще 16 ч, упаривали досуха. 
Выход соединения 4 0.059 г (93%), т.пл. 57–60°С. 
ИК спектр, ν, cм–1: 3002, 2953, 1713, 1586, 1338, 
1224, 1197, 1148, 937, 659. Спектр ЯМР 1Н (CDCl3), 
δ, м.д.: 1.36 т (3Н, СH3, J 7.1 Гц), 2.79 т (2Н, CH2, 
J 6.8 Гц), 3.21 т (2Н, CH2, J 6.7 Гц), 4.36 к (2Н, 
CH2, J 7.1 Гц), 10.98 с (1Н, OH). Спектр ЯМР 13С 
(CDCl3), δ, м.д.: 13.20, 28.89, 30.09, 67.24, 118.82 
к (СF3SO2, 1JCF 322.0 Гц), 177.10, 177.90. Спектр 
ЯМР 19F (CDCl3), δ, м.д.: –79.11. Найдено, %: С 

29.96; Н 3.78; N 5.09. C7H10F3NO5S. Вычислено, 
%: С 30.33; Н 3.64; N 5.05.

ИК спектры регистрировали на приборе Varian 
3100 FT-IR в тонком слое. Спектры ЯМР снимали 
на спектрометре Bruker DPX-400 на рабочих ча-
стотах 400 (1Н), 100 (13С), 376 (19F) МГц. В каче-
стве внутреннего стандарта использовали сигналы 
остаточных протонов (1Н), или атомов углерода 
(13С) растворителя, химические сдвиги приведены 
относительно ТМС (1Н, 13С), CCl3F (19F).

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

По реакции N-сульфинилтрифторметансуль- 
фонамида и сукцинилхлорида в мягких условиях 
с количественным выходом синтезирован 1-[(три- 
фторметил)сульфонил]-пирролидин-2,5-дион и ус- 
тановлена его структура методом РСА. Получен- 
ный продукт при обработки этанолом претерпева-
ет раскрытие цикла с образованием (1E)-4-этокси-
4-оксо-N-[(трифторметил)сульфонил]бутаними-
диновой кислоты с высоким выходом.
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N-Sulfinyltrifluoromethanesulfonamide reacts with succinyl chloride to form 1-[(trifluoromethyl)sulfonyl]- 
pyrrolidine-2,5-dione in high yield. The structure of the product was proved by X-ray diffraction analysis. The 
product is opened with ethanol under mild conditions selectively at the C–N bond to form (1E)-4-ethoxy-4-
oxo-N-[(trifluoromethyl)sulfonyl]butanimidic acid.

Keywords: N-sulfinyltrifluoromethanesulfonamide, 1-[(trifluoromethyl)sulfonyl]-pyrrolidine-2,5-dione, selec-
tive C–N bond cleavage, X-ray diffraction analysis


