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Arylsulfonylureido- und Arylsulfonylamidoacylderivate yon 
Hydroxy- und 0xo-cycloalkanen als potentielle Antidiabetica 

7. k u r z e  M i t t .  : 1 - T o s y l u r e i d o - 7 , 7 - d i m e t h y l n o r c a m p h e r  
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In  die Untersuehungen tiber Tosylareidoketone und -alko- 
hole der Campherreihe 1 warden auch h6here und niedere 
Homologe einbezogen. Die t ters tel lung des 1-Tosylureido-7,7- 
dimethy lnorcamphers dureh Addit ion von Tosylamid-Na an den 
l-Isocyana~o-7,7-dimethylnorcampher 2 wird besebrieben. 

Arylsulfonylureido and Arylsulfonylamido Derivatives of 
Hydroxy- and Oxoeycloalleanes as Potential Antidiabetics, VII :  
1- Tosylureido- 7, 7-dimethylnorcamphor 

Higher and lower homologues have been included into a 
s tudy of camphor tosylureidoketones and -alcohols described 
earlier 1. In  the present communication, the preparat ion of 
1-tosylureido-7,7-dimethylnorcamphor by  addit ion of sodium 
tosylamide to 1-isocyanato-7,7-dimethylnorcamphor is de- 
scribed. 

Aus  100 g Reychlerscher S/~ure* wurden  durch  O x y d a t i o n  des Sulfo- 
chlor ides  m i t  K M n 0 4  in Na2CO3-alkalischer LSsung in An lehnung  an  die 
Vorschr i f t  yon Bartlett und  K n o x  a fiir d ie  O x y d a t i o n  der  d l -Verb indung 
15 g reeh t sdrehende  Ketop ins~ure  [Schmp. 274 ~ [r162 z -k 28 ~ (e z 5, 
Benzol)] 4 gewonnen.  Der  bere i ts  yon  Ishidate ~ beschr iebene 1- Isoeyanato-  
7 ,7 -d ime thy lnorcampher  wurde  auf dem yon  diesen Au to ren  angege- 
benen Wege  durch  Curtiusabbau der  Ketopinsi~ure hergestel l t .  D a  

* d .h .  D-Campher-10-sulfons/s (I). 
1 5. Mitt. : H. Bretschneider, K.  Hohenlohe-Oehringen und K1. Graft- 

mayr, Mh. Chem. 100, 2133 (1969). 
2 M.  Ishidate und A.  Kawada, 1~ Bull. [Tokyo] 4, 483 (1956); 

Chem. Abstr .  51, 1425 f. (1956). 
8 p .  D. Bartlett und L. Knox, J. Amer. Chem. Soe. 61, 3184 (1939). 
4 E. Wedelcind, D. Sehenk und R. Sti~sser, Ber. dtsch, chem. Ges. 56, 

645 (1923). 
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genauere Angaben  fehlen und  einige Abweichungen in  den physikali- 

sehen Da ten  gefunden wurden,  seien unsere experimentel len Einzel- 

hei ten kurz wiedergegeben: 

15 g Ketopins&ure wurden in 30 mt SO012 2 Stdn. am Wasserbad unter  
Feuehtigkeitsaussehlul~ erhitzt. Der kristalline Vakuum-eindampfr/ickstand 
(16 g) wurde in 12 ml D M F  gel6st und unter  gul?erer Eiskiihhmg innerhalb 
yon 20 Min. in eine gerfihrte L6sung yon 12 g NaNa in 25 ml Wasser und 
12 ml D M F  eingetragen. Naeh Zugabe yon weiteren 5 ml D M F  wurde noch 
2 Stdn. bei 0 ~ gerfihrt. Sehliel31ieh w-arden 150 ml eiskMtes Wasser langsam 
eingeriihrt, das KristMlisat abfiltriert, mit  Wasser gewaschen und ge- 
troeknet (14,3 g, Sehmp. 75 ~ u. Zers.). Das Sgureazid wurde in 50 ml Toluol 
langsam erhitzt, bis bei etwa 80 ~ heftige Gasentwicklmlg zu beobaehten war. 
Dureh/~uflere Kiihhmg wurde die st/ima~isehe Reaktion gebremst. SehlieBlich 
wurde noeh 20 Min. am Olbad (120 ~ erhitzt. Das Toluol wurde im Vak. ent- 
fernt und  der Rfiekstand aus Petrol&ther kristMlisiert: 11,6 g II,  Sehmp. 
107--108 ~ (Lit. 105~ (~)~)0 = _ _ 4 1  ~ ( c ~  5, Ather ) (Li t .  ~ [~] = - - 2 4 ~  
EtOtt). 

10,5 g Isoeyanat wurden innerhalb 15 Min. under gt ihren zur Suspension 
yon 13,5 g Tosylamid-Na (20% l~lberschul3) in 50 ml D M F  bei l:taumtemp. 
gefiigt, wobei geringe Erw&rmung beobachtet wurde. Es wurde noch ]Stde.  
bei I~aumtemp. geriihrt. Schliel31ich wurde mit  400 ml t~iswasser verdiinnt 
und  mit  eiskalter verd. I-IC] langsam tinter Riihren gef/illt. Das KristMlisat 
wurde abfiltriert, mit  Wasser gewaschen und  aus Aceton--Wasser um- 
kristallisiert: 17 g Nadeln, nach UmkristMlisation aus verd. Alkohol 14 g. 

Zur Analyse wurde I I I  aus verd. Alkoho/umkristMlisiert (Schmp. 166 bis 
167o), [~]~)0 = + 47,5 ~ (c = 8, Aceton). 

C17I-I22N204S. Bet. C 58,25, t t  6,33, N 7,99, S 9,15. 
Gel. C 58,50, I-I 6,46, N 8,05, S 9,28. 

O~q~ 2-S03H . > O . ~  ~C--O 
4 S~ufen 

O ~  -CO-NH-Ts 

Ts = SO2-C6H4-CH 3 (p) 
! II III 


