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Досліджено трикомпонентну циклоконденсацію 5-арилфурфуролів з ацетилацетоном та 

N-феніламідом ацетооцтової кислоти і карбонатом амонію в умовах реакції Ганча. З’ясовано, 

що при цьому утворюються 2,6-диметил-3,5-діацетил-4-(5-арил-2-фурил)-1,4-дигідропіридини 

та 2,6-диметил-3,5-(N,N-дифенілдикарбоксамідо)-4-(5-арил-2-фурил)-1,4-дигідропіридини. 
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Структурні фрагменти арилфуранів належать до складу багатьох природних і 

синтетичних сполук, які мають біологічну активність [1–4]. Раніше ми дослідили, що 

5-арилфурфуроли реагують з ацетооцтовим естером в умовах реакції Ганча, 

утворюючи 1,4-дигідропіридини з арилфурановими фрагментами [5]. З метою 

розширення синтетичного потенціалу цієї реакції ми дослідили поведінку у ній 

інших метиленактивних сполук. 

Ми з’ясували можливість синтезу похідних 1,4-дигідропіридину з 

арилфурильним замісником циклоконденсацією за участю 5-арилфурфуролів, 

ацетилацетону (або N-феніламіду ацетооцтової кислоти) і карбонату амонію. Реакція 

відбувається за кип’ятіння компонентів в етиловому спирті протягом 8–12 год, 

внаслідок чого утворюються сполуки 1–7 із середніми виходами: 
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R' = Me,  R = 2,5-Cl2 (1), 4-Br (2), 3-NO2 (3), H (4), 4-MeO (5);
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N-Феніламід ацетооцтової кислоти одержували взаємодією аніліну з етиловим 

естером ацетооцтової кислоти [6]: 

OEt

O O

NHPh

O O
+   PhNH2 +   EtOH

 
Виходи, температури плавлення та результати елементного аналізу сполук 1–7 

наведено в табл. 1. 

 
Таблиця 1 

Виходи, температури плавлення та дані елементного аналізу 2,6-диметил-3,5-діацетил(N,N-

дифенілдикарбоксамідо)-4-(5-арил-2-фурил)-1,4-дигідропіридинів 1–7 

Table 1 

Yields, melting points and elemental analysis data of 2,6-dimethyl-3,5-diacetyl(N,N-

diphenyldicarboxamide)-4-(5-aryl-2-furyl)-1,4-dihydropyridines 1–7 

O
NH

R'
O

O

R'

R

 

Номер 

спо- 

луки 

R R Ви- 

хід, % 
Тпл, С Знайде- 

но, % N 

Формула Обчисле- 

но, % N 

1 2,5-Cl2 Me 40 211 3,37 С21H19Cl2NO3 3,46 

2 4-Br Me 47 203 3,50 С21H20BrNO3 3,38 

3 3-NO2 Me 35 185 7,27 С21H20N2O5 7,36 

4 H Me 42 164 4,29 С21H21NO3 4,18 

5 4-MeO Me 50 173 3,92 С22H23NO4 3,83 

6 2,5-Cl2 NHPh 70 231 7,42 С31H25Cl2N3O3 7,52 

7 4-Br NHPh 74 242 7,50 С31H26BrN3O3 7,39 

 

Будову сполук 1–7 підтверджено даними спектроскопії ЯМР 1Н і 13С (табл. 2), 

а сполуки 4 – рентгеноструктурним аналізом (рис. 1). 

Експериментальна частина. Спектри ЯМР 1Н записували на приладі Bruker 

DRX 500 (500 МГц), внутрішній стандарт – ТМС. Хімічні зміщення наводили 

стосовно сигналу розчинника (ДМСО, 2,50 м.ч.). Розчинники – ДМСО-d6 або суміш 

CCl4 і ДМСО-d6. Спектри ЯМР 13С записували на приладі Bruker DRX 500 (125 MГц), 

розчинник – ДМСО-d6. Рентгеноструктурний аналіз сполуки 4 виконано на 

дифрактометрі Kuma KM4CCD. Індивідуальність синтезованих речовин визначали 

методом ТШХ на незакріпленому шарі Al2O3, суміш елюентів гексан–ацетон (3:1). 

Синтез 2,6-диметил-3,5-діацетил(N,N-дифенілдикарбоксамідо)-4-(5-арил-2-

фурил)-1,4-дигідропіридинів 1–7. 

Суміш 2,3 ммоль відповідного 5-арилфурфуролу, 4,0 ммоль ацетилацетону або 

N-феніламіду ацетооцтової кислоти та 3,2 г карбонату амонію у 40 мл етилового 

спирту нагрівали зі зворотним холодильником упродовж 8–12 год. Після 

охолодження реакційної суміші до неї додавали воду до моменту утворення осаду. 

Осад відфільтровували, промивали водою і перекристалізовували з етилового спирту 

(в разі необхідності додавали невелику кількість ДМФА). 
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Таблиця 2 

Дані спектрів ЯМР 1Н і 13С сполук 1–7 

Table 2 

The data of 1H and 13C NMR spectra of compounds 1–7 

Сполука ЯМР 1Н (500 MHz, DMSO, , м.ч.) ЯМР 13С (125 MHz, 

DMSO, , м.ч.) 

O
NH

O

O

Cl

Cl
 

1 

9,11 (s, 1H), 7,60 (d, J = 2,6 Hz, 1H), 

7,53 (d, J = 8,6 Hz, 1H), 7,34 (dd, J = 8,6, 

2,6 Hz, 1H), 7,04 (d, J = 3,4 Hz, 1H), 

6,08 (dd, J = 3,4, 0,6 Hz, 1H), 5,22 (s, 

1H), 2,32 (s, 6H), 2,29 (s, 6H) 

196,42, 159,94, 146,86, 

146,38, 133,03, 132,59, 

130,43, 128,33, 127,47, 

126,62, 113,53, 109,14, 

107,53, 34,10, 30,34, 

19,47 

O
NH

O

O
Br

 

2 

9,07 (s, 1H), 7,60–7,56 (m, 2H), 7,50–

7,46 (m, 2H), 6,81 (d, J = 3,3 Hz, 1H), 

5,98 (dd, J = 3,3, 0,7 Hz, 1H), 5,17 (s, 

1H), 2,33 (s, 6H), 2,28 (s, 6H) 

196,55, 159,38, 150,86, 

146,24, 132,28, 130,13, 

125,22, 120,31, 109,22, 

107,86, 107,46, 34,23, 

30,27, 19,47 

O
NH

O

O

 
4 

8,98 (s, 1H), 7,46 (dd, J = 8,4, 1,2 Hz, 

2H), 7,30 (t, J = 7,8 Hz, 2H), 7,15 (t, J = 

7,4 Hz, 1H), 6,66 (d, J = 3,3 Hz, 1H), 

5,89 (dd, J = 3,3, 0,8 Hz, 1H), 5,09 (s, 

1H), 2,26 (s, 6H), 2,20 (s, 6H) 

196,63, 158,86, 151,90, 

146,17, 130,95, 129,33, 

127,53, 123,28, 109,27, 

107,19, 106,88, 34,28, 

30,23, 19,46 

 

 
Рис. 1. Будова сполуки 4 за даними рентгеноструктурного аналізу 

Fig. 1. Structure of the compound 4 according to the data of X-ray diffraction analysis 
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Structural fragments of arylfurans are among many natural and synthetic compounds that 

have biological activity. Previously, we investigated that 5-arylfurfurals reacted with acetoacetic ester 

under the conditions of the Hantsch reaction, forming 1,4-dihydropyridines with arylfuran moieties. 

In order to expand the synthetic potential of this reaction, we investigated the behavior of other 

methylene compounds in it. 

We found the possibility of synthesizing the derivatives of 1,4-dihydropyridine with an 

arylfuryl substituent by cyclocondensation with 5-arylfurfural, acetylacetone (or acetoacetanilide) and 

ammonium carbonate. The reaction takes place after boiling of the components in ethyl alcohol for 8-

12 hours, resulting in the formation of 2,6-dimethyl-3,5-diacetyl(N,N-diphenyldicarboxamido)-4-(5-

aryl-2-furyl)-1,4-dihydropyridines with average outputs. 

N-Phenyl amide of acetoacetic acid was obtained by interaction of aniline with an ethyl ester 

of acetoacetic acid.  
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The structure of the resulting compounds is confirmed by 1H and 13C NMR spectra and X-ray 

diffraction analysis. 

The 1H NMR spectra were recorded on a Bruker DRX 500 (500 MHz) device, an internal 

standard – TMS. Chemical shifts were induced in relation to the solvent signal (DMSO, 2,50 ppm). 

Solvents are DMSO-d6 or a mixture of CCl4 and DMSO-d6. The 13C NMR spectra were recorded on 

the Bruker DRX 500 (125 MHz), a solvent - DMSO-d6. X-ray diffraction analysis was performed on 

a Kuma KM4CCD diffractometer. The individuality of the synthesized compounds was determined 

by the TLC method on an unfixed Al2O3 layer, a mixture of eluents of hexane-acetone (3:1). 

 

Keywords: 5-arylfurfurals, acetylacetone, acetoacetanilide, Hantsch reaction, 1,4-

dihydropyridine derivatives. 
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